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5-Amino-l-phenyl-pyrazole derivs. of formula (I) are new. R1=H or 1-12C alkyl; R2==H, N02, nitroso, 
halogen or -C0-R5; R3=H, -CX-R6 or -S(0)n-R7: R4=H, alkyl, tCX-R6, -S(0)n-R7 or, when R3 is 
S(0)nR7 or -C0CrrLF2m+l, an organic or inorganic cation; R5=H, OH, alkyl, alkenyl, alkynyl, 
haloalk)^7alkoxyalkyl7alkylthioal^^ substd. aryl, alkoxy, alkylthio, opt. 

substd. aryloxy, opt. substd. arylthio, alkylamino, dialkylamino or opt. substdrarylamino;-R6=H^alkyl,— 
alkenyl, alkynyl, haloalkyl, alkoxyalkyl, alkylthioalkyl, alkylsulphonyl alkyl, alkylsulphinylalkyl, opt. 
substd. cyclodkyl, opt. substd. aryl, opt. substd. aryloxy, alkoxy, alkylthio, opt. substd. arylthio, 
alkylamino, dialkylamino or gp. substd. arylamino; R7= alkyl, haloalkyl or opt. substd. aryl; X=0 or S; 
n=0, 1 or 2; m= 1,2 or 3; provided that when Rl and R3 are both H and R2 is N02, then R4 is other 
than propionyl. 
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5-Amino-l-phenyl-pyrazole 

Die Erfindung betrifft S-Amlno-l-phenyl-pyrazote der 
Fomnell 




in welcher 

Ri fur Wasserstoff oder fur AlkyI mit 1 bis 12 Kohlenstoff- 
atomensteht. 

fur Wasserstoff, NItro, NItroso, Halogen oder f Or den Rest 
II 

o 

steht, wobiei 

R3 fur Wasserstoff, fur einen Rest 
X 

" 6 



oderfureinen Rest-S(0)n-R7steht, 
R4fQrWas5erstoff, fur AlkyI, fur einen Rest 

X 

Oder fur einen Rest 'S(0)„-R7 steht und fur den Fall, dal^ 
fur einen -S02-R'-Rest oder etnen •C0-Cn,F2nM t ^ast ste^l 
auch fur ein saizarttg gebundenes anorganlsches oder or^- 
n Isches Katlon steht. 

wobei jedoch fur den fall, da6 R^ und R^ fur Wasserstoff 
stehen und R^ fur NItro steht, R^ nicht gleichzeitig fur einan 
-Propionv lrest steht. und w obei R^ R^. R^ X, n und m-die in 

der Beschretbung angegebene Definitionen haben, 

mehrere Verfahren zu ihrer Herstellung und Ihre Verw^n- 
dung als Herbizide und Wachstumsregulatoren. 



BUNDESDRUCKEREi 06.87 708 832/330 
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FatentansprQche 
1. 5-Amino-l-phenyl-pyrazole der allgemeinen Formel (ft 




0) 



in weldier 

Ri f Or WasserstofF oder fOr Alkyl mit 1 bis 12 Kohlenstoffatomen steht, 
R^ fOr Wasserstoff, Nitro. Nitroso, Halogen oder f ttr einen Rest 

— C — R^ 
II 

O 

steht,wobei 

R5 for Wasserstoff, Hydroxy, Alkyl, Alkenyl, Alkinyt Halogenalkyl, Alkoxyalk^ AikylthioalkyL fOr gegebe- 
nenfalis substituiertes Cycloalkyt fOr gegebenenfalls substituiertes Aryl, f&r Alkoxy, Alkylthio. fOr gegebe- 
nenfalls substituiertes Aryloxy, fOr gegebenenfalls substituiertes Arylthio, fOr Alkylamino, Dialkylamin 
Oder fOr gegebenenfalls substituiertes Arylamino steht, 
R5 f Or Wasserstoff, f Or einen Rest 

X 

II , 
— C — R* 

oder for einen Rest — S(0)n— R^ steht, 
R^ f iir Wasserstoff, fOr Alkyl. fOr einen Rest 

X 

— C — R' 

Oder fOr einen Rest — S(0)n— R' steht. und fOr den Fall, daB R^ fOr einen — SO2— R^-Rest oder einen 
—CO— CmF2aii-i-Rest stehu auch fOr ein salzartig gebundenes anoiganisches oder organisches Katton 
steht, wobei 

R6 fOr Wasserstoff, Alk^ Alkenyl, Alkinyl, Halogenalkyl, AlkoxyalkyL Alkylthioalkyl, Alkylsulfonylalkyl, 
Alkylsulfinylalkyl fOr gegebenenfdls substituiertes Cycloalkyl, fOr gegebenenfalls substituiertes Aryl. fOr 
Alkoxy, Alkyithio, fur gegebenenfalls substituiertes Aryloxy, fflr gegebenenfalls substituiertes Arylthio, fOr 
Alkylamino. Diall^laniino oder fur gegebenenfalls substituiertes Arykimino steht, 
X fOr Sauerstoff oder Schwefel steht, 
n fur eine Zahl 0, 1 oder 2 steht, 
m fur eine Zahl 1 , 2 oder 3 steht und 

R7 for Alkyl Halogenalkyl oder fur gegebenenfalls substituiertes Aryl steht, 

wobei jedoch fOr den Fall, daB R< und R3 fOr Wasserstoff stehen und R2 fflr Nitro steht, R^ nicht gleichzeitig 
fflr einen Propionylrest steht 

2. S-Amino-l-phenyl-pyrazole der Formel (I) gemSB Anspruch 1, in welcher 

R» fur Wasserstoff oder fur geradkettiges oder verzweigtes All^l niit 1 bis 8 Kohlenstoffatomen steht, 

R2 fflr Wasserstoff, Nitro, Nitroso, Fluor, Chlor, Brom, lod oder fOr einen Rest 

— C — R* 
II 

O 

steht, wobei 

R5 fflr Wasserstoff, Hydroxy, geradkettiges oder verzweigtes Alkyl mit I bis 8 Kohlenstoffatomen, fflr 
jeweils geradkettiges oder verzweigtes Alkenyl, Alkinyl, Alkoxyalkyl. Alkylthioalkyl, Alkoxy, Alkyithio, 
Alkylamino, Dialkylamino oder Halogenalkyl mit jeweils bis zu 4 Kohlenstoffatomen in den einzelnen 
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Aikylteilen und im Fall des Hal genalkyl mit bis zu 9 ^eichen oder verschiedenen Halogenatomen steht, 
auDerdem fiir gegebenenfalls einfach oder mehrfach, gleich oder verschled n durch Halogen, Ci ~C4-Alkyl 
Oder Ci — C4-Halogenalkyl substituiertes Cycloalkyl mit 3 bis 7 Kohlenstoffatomen, sowie fOr jeweils gege- 
benenfalls einfach oder mehrfach, gleich oder verschieden substituiertes Phenyl, Phenoxy, Phenylthi oder 
Phenylamino steht, wobei als Phenylsubstltuenten jeweils in Frage kommen: Halogen, jeweils geradkettiges 
oder verzweigtes Alkyl oder Alkoxy mit jeweils 1 bis 4 Kohlenstoffatomen und HalogenalkyI mit 1 bis 4 
Kohlenstoffatomen und 1 bis 9 gleichen oder verschiedenen Halogenatomen, 
f Qr Wasserstoff, fOr einen Rest 

— C — R** 
II 

X 

oder fur einen Rest — S(0)n-R' steht, 
R4 for Wasserstoff, fQr einen Rest 

— C — R* 

II 
X 

oder fur einen Rest — S(0)a— R' steht, fOr geradkettiges oder verzweigtes Alkyl mit 1 bis 6 Kohlenstoffato- 
men steht, oder fOr den FaU, daB R^ fflr einen Rest — SO2— R' oder einen Rest — CO— CmFam+i steht auch 
fur ein salzartig gebundenes Aquivalent eines Alkali- oder Erdalkali- oder Obergangsmetallkations oder fQr 
ein gegebenenfalls substituiertes Ammoniumion steht, wobei 

R^ Wasserstoff, fQr geradkettiges oder verzweigtes Alkyl mit 1 bis 12 Kohlenstoffatomen, fOr jeweils 
geradkettiges oder verzweigtes Alkenyl oder Alkinyl mit jeweils 2 bis 4 Kohlenstoffatomen, fflr jeweils 
geradkettiges oder verzweigtes Alkoxyall^, Alkylthioalkyl, Alkoxy, Alkylthio, Alk^ufonylalkyl, All^lsulfi- 
nylaikyl, AU^lamino, Dialkylamino oder Hatogenalkyi mit jeweils 1 bis 4 Kohlenstoffatomen in den einzel- 
nen Aikylteilen und im FaU des HalogenalkyI mit bis zu 9 gleichen oder verschiedenen Halogenatomen 
steht, auBerdem fQr gegebenenfalls einfach oder mehrfach, gleich oder versdiieden durdi Haiogeiu 
Ci— Q-Alkyl Oder Ci— O-Halogenalkyl substituiertes Cycloalkyl mit 3 bis 7 Kohlenstoffatomen, sowie fQr 
jeweils gegebenenfalls einfach oder mehrfach, gleich oder versdiieden substituiertes Phenyl, Phenoxy, 
Phenylthio oder Phenylamino steht wobei als Phenylsubstltuenten jeweils in Frage kommen: Halogei), 
jeweils geradkettiges oder verzweigtes Alkyl oder Alkoxy mit jeweils 1 bis 4 Kohlenstoffatomen und 
HalogenalkyI mit 1 bis 4 Kohlenstoffatomen und 1 bis 9 gleichen oder verschiedenen Halogenatomen, 
R' f Or jeweils geradkettiges oder verzweigtes Alkyl oder HalogenalkyI mit jeweils 1 bis 4 Kohlenstoffato- 
men und gegebenenfalls 1 bis 9 gleichen oder verschiedenen Halogenatomen oder fQr gegebenenfalls 
einfach oder mehrfach, gleich oder verschieden substituiertes Phenyl steht, wobei als Phen^ubstituenten in 
Frage kommen: Halogen, jeweils geradkettiges oder verzweigtes Alkyi, Alkoxy mit jeweils 1 bis 4 Kohlen- 
stoffatomen und HalogenalkyI mit 1 bis 4 Kohlenstoffatomen und 1 bis 9 gleichen oder versdiiedenen 
Halogenatomen, 

X fQr Sauerstoff Oder Schwefel steht. 
17 for eine Zahl Q, 1 oder 2 steht und 
m fQr eine Zahl 1, 2 oder 3 steht, 

wobei jedoch fur den Fall, da& R^ und R^ fQr Wasserstoff stehen und R^ fQr Nitro steht, R^ nicht gteichzeitig 
fQr einen Propionybest steht, 

3. 5-Amino-l-phenyl-pyrazole der Formel (I) gem^ Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daO 
R' fQr Wasserstoff, Methyl, Ethyl, n- oder i-Propyl, n-, i-. s- oder t-Butyl steht. 
R2 fQr Wasserstoff, Nitrov Nitroso, Fluor, Chlor, Brom, lod oder fQr einen Rest 

— C — R^ 

II 
O 

steht, wobei ' 

R5 fQr-Wasserstoff,_Hy(drgxy,_Methyl, Ethyl, n- oder i-Propyl, n-, i-, s- oder t-Butyl, n-, i-, s- oder t-Pent^ 
Vinyl. Allyl, Propargyl, Butenyl, MethoxymethylrEthoxymethyl, Methoxyeth^ Ettocyediyl, Methylthiome- 
thyl, Methoxy, Ethoxy, Methylthio, Eth^thio, Methyiamuio. Ethylamino, DimethjiaminoTDiethylamino, 
Trifluormethyl. Trichlorethyl, Dichlorfluorethyl, Difluorchlorethji Chlormethyl, lodmethyl, Brommethyl, 
Dichiormethyl, 1-Chlorethyl, 2-Chlorethyl. 2-Bromethyl, 2-Chlorpropyl, Heptafluor-n-propyl, fOr jeweils 
gegebenenfalls ein- bis vierfach, gleich oder verschieden durch Fluor, Chlor. Brom, Methyl oder IVifluorme- 
thyl substituiertes Cycloprop^, Cydopentyl oder Cydohexyl, fQr jeweils gegebenenfalls ein- bis dreifadi, 
gleich Oder verschieden durch Methyl, Methoxy, Chlor oder Trifluormethyl substituiertes Phenyl, Phen xy, 
Phenylthio oder Phenylamino steht, 
fQr Wasserstoff, fQr einen Rest 
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— C — R* 
II 

X - 
oderfOr 

einen Rest -S(0)j,— steht. 
R^ fOr Wasserstof f, fOr einen Rest 

X 

— C— R* 
Oder 

for einen Rest —S{0)n—W steht, ftir Methyl, Ethyl, n- oder i-Propyl, n-, i-, s- oder t-Butyl steht oder ftir den 
Fall. daB R^ fOr Trifluormethylcarbonyl, Pentafluorethylcarfoonyl. Heptafluor-n-propylcarbonyl, Hepta- 
fluor-i-propylcarbon^ oder filr einen Rest — SO2— R' steht, auch fOr ein salzardg gebundenes Aquivalent 
eines Natrium-, Kaliiun-, Magnesium-, Calcium-, Barium-, Kupfer-, Zink-, Mangan-, Zinn-, Eisen-, Cobalt- 
oder Nickelions steht, oder fOr ein gegebenenfaUs ein- bis dreifach, gleich oder verschieden durch Methyl, 
Ethyl, n- oder i-Propyl, n-, i-, s- oder t-Butyl oder Phenyl substituiertes Ammoniumion steht, wobei 
R« for Wasserstoff, Methyl. Ethyl, n- oder i-Propyl, n-, i-, s- oder t-Butjd, n-, i-, s- oder t-Pent^, Pentyl, Hexyl, 
Hepl^, Octyl, Nonyl, Decyl Undecyl, Vinyl AUyl, Propargyl, Butenyl, Methoxymethyl, Ethoxymeth^, 
Methoxyethy], Ethoxyethyl, Meth^thiomethyl, Methoxy, Ethoxy, MethylsulfonyhnethyL Methylsulfonyl- 
ethyL Ethylsulfonylmethyl. Eth^sulfonylethyL MethylsulflnyhneUi^ Methylsulfinylethyl, Ethylsulfinylme- 
thy], Ethylsulfin^ethyl, Methylthio, Ethylthio, Methylammo, Ethylamino, Dimethylamino, Diethylammo, 
Trifluonnethyl, Trichlorethy], Dichlorfluorethyl, Difluorchlorethyl, Chlormeth^ lodmethyl, Brommethyl, 
Dicfalormethyl, 1-Chlorethyl, 2-Chlorethyl, 2-Bromethy], 3-Chlorpropyl, Heptafluor-n-propyl, fOr jeweils 
gegebenenfaUs ein- bis vieifach, gleich oder verschieden durch Fluor, C^or, Brom, Methyl oder Trifluorme- 
tiiyl substituiertes Qydoprop^ Cydopentyl oder Cyclohexyl, fdr jeweils gegebenenfaUs ein- bis dreifach, 
gleich Oder verschieden durch Methyl. Methoxy, Chlor oder IVifluormeth^ substituiertes Phenyl, Phenoxy, 
Pheaylthio oder Phenylamino steht, 

R7 fOr Methyl, Ethyl, n- oder i-Propyl, n-, i-, s- oder t-Butyl, Chlormethyl. I^dilormethyl, Trichlormethyl, 
Trifluormethyi oder fOr gegebenenfaUs ein- bis dreifach, gleich oder verschieden durch Methyl, Methoxy, 
Chlor oder Trifluormethyi substituiertes Phenyl steht, 
X fOr Sauerstoff oder Sdiwefel steht, 
n fUr eine ZahlO, 1 Oder 2 steht, 

wobei jedoch fOr den FaU. daB R* und R^ fUr Wasserstoff stehen und R^ fUr Nitro steht, R^ nicht gleichzeittg 
ffir einen Propionylrest steht 

4. Verfahren zur HersteUung von 5-Amino-l-phenyl-pyrazolen der allgemeinen Formel (I), 



R' R2 




0) 



CF3 



inweldier 

Ri for Wasserstoff oder fOr Alkyl mit 1 bis 12 Kohlenstoffatomen steht, 
for Wasserstoff. Nitro, Nitroso, Halogen oder f Or den Rest 

— C — R* 
II 

O 

steht, wobei 

R^ fUr Wasserstoff, Hydroxy, AUcyl, Alkenyl, Alkinyl. HalogenalkyI, AlkoxyalkyI AUcylthioaUcyl, fOr gegebe- 
nenfaUs substituiertes Cycloalkyl, fOr gegebenenfadis substituiertes Aryl, fOr Alk xy, AUcylthio, fOr gegebe- 
nenfaUs substituiertes Ar^ xy, fQr gegebenenfaUs substituiertes Arylthio, fOr Alkylamino, Diaikylamino 
Oder fur gegebenenfaUs substituiertes Arylamino steht, 
R3 fur Wasserstoff, f Or einen Rest 
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X 

II , 

— C — R* 

Oder fiir einen Rest - S(0)i,- R' steht, 
R^ fOr Wasserstoff, fiir Alkyl, f Or einen Rest 



X 

— C — R** 

Oder fQr einen Rest -S(0)o— R' steht und fOr den Fall, daB R^ ffir einen -^SOa— R^-Rest oder einen 
— CO— CinFzm+i R^ steht auch fQr ein salzartig gebundenes anorganisches oder organis^es Kation steht, 
R6 fQr Wasserstoff, Alk^ AIken)i AUdnyl, Halogenaikyl AlkoxyalMi Alk^tbioad9^1. AD^lsuIfonylall^l 
Alkylsulfmylalkyl fOr gegebenenfalls substituiertes Cycioalkyl, fOr gegebenenfalls substituiertes Ar^ At 
Alkoxy, Alkylthio, fQr gegebenenfalls substituiertes Aryloxy, fflr gegebenenfalls substituiertes Arylthio, fQr 
AlkylaminOi Diall^lamino oder fOr gegebenenfalls substituiertes Arylamino steht 
X iir Sauerstoff oder Schwef el steht, 
nfOreineZahia 1 oder2steht, 
m f Or cine Zahl 1 , 2 oder 3 steht und 

R^ for Alkyl, Halogenaikyl oder fQr gegebenenfalls substituiertes Aryl steht, 

wobei jedoch fQr den Fall, daB Ri und R3 fQr Wasserstoff stehen und R^ fQr Nitro steht. R'^ nicht gleichzeitif 
for einen Propionyh^t steht, dadurch gekennzeichnet daB man: 



a) die erfindungsgem^Ben 5-Amino-1-phenyi-pyrazol-Derivate der Formd (la) erhftlt, 




in welcher 

R* und R2 die oben angegebene Bedeutung haben. wenn man 23>5,6*Tetrafluor<4-trifluormethyl-phe- 
nyihydrazin der Formel (II), 




NH— NH2 (fl) 

F F 
mit Acrylnitril-Derivaten der Formel {Ul), 

\ / 

C = C OH) 

—/ \- 



CN 



in welcher 

R> und R2 die oben angegebene Bedeutung haben und 
A fQr Halogen, Hydroxy, Alkoxy oder [>ialkylanuno steht, 

zunftchst in einer 1. Sttiife gegebenenfalls in Gegenwart eines VerdOnnungsmittels und gegebenenfalls 
in Gegenwart eines Reakti nshilfsmittels umsetzt zu den Phenylhydrazin-Derivaten der Formel (IV), 
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10 



2n 



FsC-H^ ^^NH— NH— C=C 




av) 



inweldier 

Ri und R^die oben angegebene Bedeutung haben, 

und diese in einer Z Stuf e, gegebenenfaUs in Gegenwart eines VerdQnnungsnuttels und gegebenenfalls 

in Gegenwart eines S^urebindetnittels cyclisiert, oder daB man 

b)die erfindungsgemaBen 5-Aniino-l-phenyl-pyrazoI-Derivateder Forme! (Ib^erh^t 



COOH 




(lb) 



ri 



4u 



in welcher 

Ri die oben angegebene Bedeutung hat, wenn man 4-Alkoxycarbonyl-5-amino-pyrazole der For 
mel (Ir) 



R^ 



COOR* 




(Ir) 



43 



5(1 



55 



till 



in welcher 

Ri die oben angegebene Bedeutung hat und 
RsfOrAlkylsteht. 

an der Estergnippe m 4-Position des Pyrazolringes in aUgemein Oblicher Art und Weise, gegebenenfalls 
in Gegenwart eines VerdOnnungsmitteis und gegebenenfalls in Gegenwart eines Katalysators. verseif t, 
oder daB man 

c) die erfmdungsgema&en 5-Aniino-l -phenyl-pyrazol-Derivate der Formel (Ic) erhait 




(Ic) 



inw Idler 

R* die oben angegebene Bedeutung hat. wenn man 5-Amino-l*pheny^pyrazol-Derivate der For- 
mel (lb). 



6 
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COOH 



N 



(lb) 



F 



F 




F 



F 



CFj 



in welcher 

W die oben angegebene Bedeutung hat, 

in allgemein flblicher Weise, gegebenenfalls in Gegenwart cines VerdOiuiungsmittels und gegebenen- 

falls in Gegenwart eines Kataiysators decarboxyliert, oder daB man 

d) die erfmdungsgemaBen 5-Amino-l-phenyi-pyrazoI-Derivate der Forme! (Id) erhalt 



tn welcher 

R*-» fOr Alkjd. far einen Rest 
X 

— C— 

Oder for einen Rest — S(0^i,— R' steht und 

K\ R2, R3, K% X und n die oben angegebene Bedeutung haben» 

wenn man 5-Amino-l-phen^-pyrazoIe der Formel (Is) 

R» R2 * ~ " 




(Id) 



CF3 




(Is) 



CFj 



in welcher R^ R2 und R^die oben angegebene Bedeutung haben, 
(d-a) mit Verbindungen der Formel (VX 



X 



R«— 



C— 



(V) 



in welcher 

A* for Hal gen oder fur einen Rest 
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R'— C— O— 
stehtund 

und X die oben angegebene Bedeutung haben, oder 
(d-p) mit Verbindungen der Formel (Va), 

R'-S(0)n-A2 (Va) 

in welcher 

f Or Halogen steht und 

und n die oben angegebene Bedeutung haben, oder 
(d-Y) mit Verbindungen der Formel (VbX 

R8-I-A3 (Vb) 
in welcher 

R8-ifiirAlkyl steht und 

A' fur Halogen, p-Toluolsulfonyloxy oder Alkoxysulfonyloxy steht, 

gegebenenfalls in Gegenwart eine VerdQnnungsmittels und gegebenenfalls in Gegenwart ein s 
S&urebmdeniittels umsetzt, oder daB man 

e) die erfmdungsgemaBen S-Amino-l-phenyl-pyrazol-Derivate der Formel (le) erhait, 
R' R^-^ 




(le) 



in welcher 

R2- < f Or Halogen, Nitro, Nitroso, Formyl, Alkanoyl oder Aroyl steht und 

Ri. R3 und R^ d^e oben angegebene Bedeutung haben, 

wenn man 5-Amino-l -phen^-pyrazol-Derivate der Formel (It), 




(It) 



in welcher 

Ri, R3 und R'^ die oben angegebene Bedeutung haben, 
mit elektrophilen Agenzien der Formel (VI^ 

'-A^ (VI) 
in welcher 

A^ fur eine elektronenanziehende Abgangsgruppe steht und 
R2- 1 <iie oben angegebene Bedeutung hat, 

Oder mit anderen Qblichen elektrophilen Agenzien gegebenenfalls in Gegenwart eines Verdunnungs- 
mittels und gegebenenfalls in Gegenwart eines Katalysators oder Reaktionshilfsmittels in 4-Stetlung 
substituiert, oder daB man 
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f) die erfindungsgemaBen 5-Aniino-l-phenyI-pyrazol-Derivate dcr Formel (IQ crhait 




in welcher 

for Halogen. Nitro oder Nitroso steht, 
R4-2 Wasserstoff oder AU^ steht und 
R} die oben angegebene Bedeutung hat. 
wenn man 5-A(^]aniino-l-phenyl-pyrazoIe der Formel (luX 




au) 



in welcher 

R', R2-2, R*-2 und R6 die oben angegebene Bedeutung haben, 

gegebenenfalls in Gegenwart eines Verdflnnungsmittels und gegebenenfalis in Gegenwart eines Kata 
lysators an der Aminognippe in 5-Position des Pyrazolringes deaq^ert, oder dafi man 
g) die erfindungsgemaBen 5-Ammo- 1 -phenyl-pyrazol-Derivate der Formel (Ig) erhalt 




SO2— R^ 



ag) 



in welcher 

.RUindR^ie oben angegebene Bedeutung haben, 
wenn man 5-Bis-sulfonyl-amino^pyrazole dcr Formel (Iv)t 




(Iv) 



SO2— R' 
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10 



13 



i3 



40 



50 



53 



60 



inwdcher 

R} und die oben angegebene Bedeutung haben, 

mit Basen gegebenenfalls in Gegenwart ines VerdQnnungsmittels spaltet, oder daB man 
h)dieernndungsgema0en5-Amm -1-ph nyl-pyrazoI-Derivated rFonnel(Ih)erhalt 




(Ih) 



in welcher 

2t> R'*-3 for Alkyi oder fur gegebenenfalls substituiertes Aryl steht und 

Ri, R\ R3 und X die oben angegebene Bedeutung haben, 
wenn man 5-Amino-l-phen^-pyrazole der Formel (Is)^ 




(Is) 

F I F 

CFi 

in welcher 

R^ R2 und R3 die oben angegeb^e Bedeutung haben, 
Riit Iso(thio)cyanaten der Formel (VIIX 

R4-3-N-C-X (VIO 



in welcher 

R4-3 und X die oben angegebene Bedeutung haben, 

gegebenenfalls in Gegenwart eines VerdQnnungsmittels und gegebenenfalls in Gegenwart eines S&u- 
^ ') rebindemittels umsetzt, oder dafi man 

i) die erHndungsgem^Ben 5-Amino-l-phenyl-pyrazoI-Derivate der Formel (11) erh^t 




(li) 



in welcher 
R*-*fQrAlkyl steht, 

R3-1 fur Wasserstoff oder Alkyl steht und 

und R2 die oben angegebene Bedeutung haben, 
t>*i wenn man 5-Hatog n-pyrazole der F nnel(Vin), 
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(vni) 



in welcher 

Y f Qr Halogen steht und 

Ri und die oben angegebene Bedeutung haben, 
mit Aminen der Formel {IX), 

R*-^— NH ax) 
I 

R^» 
in welcher 

R*-* for Alkyl steht und 

R3-I fOr Wasserstoff Oder Alkylsteht, 

gegebenenfails in Gegenwart eines VerdOnnungsmittels und gegebenenfalls in Gegenwart eines Sftu 
rebindemittels umsetzt. oder daB man- 
ic) die erflndungsgenUlBen 5-Amino-l -phenyl-pyrazol-Derivate der Formel (Ik) erhalt 



R* R^ 




CF3 



in welcher 

R^-i for Alkos^, Alk^^thio^ fOr gegebenenfalls substituiertes Aryloxy, fOr gegebenenfalls substituiertes 
Arylthio, fur AUcylamino, Dialkylamino oder fQr gegebenenfalls substituiertes Arylamino steht, und 
Ri und R2 die oben aogegebene Bedeutung haben, 
wenn man (BisjCarbamate der Formel (Iw), 



R* R^ 




in welcher 

R3-2 far Wasserstoff oder fttr einen Rest 

O " 
11 

— C — O— Ar 
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stehtwobei 

Arfiirgeg benenf alls substituiertes Aiyl steht und 

R< und R2 die oben angegebene Bedeutung haben, mit V rbindungen der F rmel (X), 

R6-I_H W 

inwelcher 

R6-I die oben angegebene Bedeutung hat, 

gegebenenfalls in Gegenwart eines Verdflnnungsmittels und gegebenenfalls in Gegenwart eines baa- 

sdien Katalysators umsetzt, 

oderdafiman 

I) SaJze von erfindungsgemaBen 5-Sulfonamido-pyrazol-Derivaten der Formel (Ix), 
wenn man 5-Su!fonamido-pyrazole der Formel (Ix), 



R* 




(Ix) 



in welcher 

Ri, R2 und R^ die oben angegebene Bedeutung haben, 
entweder nut Salzen der Formel (XI), 

M® - G® (XI) 
in welcher 

M® fOr dn Aquivalent eines anorganischen oder organischen Kations steht und 
G® f tir ein Aquivalent eines geeigneten Gegenions steht, 

Oder mit primaren. sekundaren oder tertiaren Aminen gegebenenfalls in Gegenwart eines Verdfln- 
nungsmittels umsetzt, Oder daB man 

m) Salze von erfmdungsgemaBen 5-Perfluoracylamido-pyrazol-Derivaten der Formel (ly) erhait 
wenn man 5-Perfluoracy!amido-pyrazole der Formel (lyjl 




NH— CO— C„F2«,-.i (ly) 



in welcher 

Ri, R2 und m die oben angegebene Bedeutung haben. 
entweder mit Salzen der Formel (XI), 

M® - G® (XI) 
inwelcher 

M® und G® die oben angegebene Bedeutung haben, 

oder mit primaren. sekundarcn oder tertiSren Aminen gegebenenfalls in Gegenwart eines Verdiin- 
nungsmittels umsetzt 

5. H rbizide und pflanzenwuchsregulierende Mittel, gekennzeichnet durch einen Gehalt an mindestens 
einemS-Amino-l-phenyl-pyrazol der Formel (QgemSLBdenAnsprachen 1 bis 4. 

6. Verfahren zur Bektopfung von Unkrautem, dadurch gekennzeichnet, daB man 5-Amino-l-phenyl-pyra- 
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zole der Formel (I) gemSB den AnsprOchen 1 bis 4 auf die Unkrauter und/oder ihren Lebensraum eihwirken 

laflt 

7. Verwendung von 5-Anun5=t^enyl-pyrazoien der Fonnel (I) gemaB den AnsprQchen 1 bis 4 ziir Be- 
kdmpf ung von Unkrautem und/oder als Pflanzenwachstumsregulat ren. 

8. Verfahren zur Herstellung von herbiziden und/oder pflanzenwuchsregulierenden Mitteln, dadurch ge- 
kennzeichnet daD man 5-Amino-1-phenyl-pyrazole der Formel (I) gem&B den AnsprQchen 1 bis 4 nut 
Streckmitteln und/oder oberflachenaktiven Substanzen vermischt 

Beschreibung 

Die Erfindung betrifft neue 5-Amino-l-phenyl-pyrazole, mehrere Verfahren zu ihrer Herstellung und ihre 
Verwendung als Herbizide und Pflanzenwachstumsregulatorea 

Es ist bekannt daB bestimmte 5-Amino-l-phenyl-pyrazole, wie beispielsweise das 4-Nitro*5-propionanudQ- 
l-(2^^,6-tetrafluor-4-trifluormethyl-phenyl)-pyrazol herbizide, insbesondere auch selektiv-herbizide Eigen- 
sdiaften besitzen (vergL z. B. DE-OS 34 02 308)l 

Deren herbizide Wirkung gegenaber Schadpflanzen ist jedoch ebenso wie ihre VertrSglichkeit gegenOber 
wichtigen Kulturpflanzen nicht immer in alien Anwendungsbereichen vdliig zufriedenstellend. 

Es wurden neue 5-Amino-l-phenyl-pyrazole der allgemeinen Fonnel Q), 



0) 



in welcher 

R» f Or Wasserstof f oder f Or Alkyl mit 1 bis 1 2 Kohienstoffatomen steht, 
R2 for Wasserstof f, Nitro, Nitroso, Halogen oder fur einen Rest 

— C — 
II 

O 

steht, wobei 

R5 fOr Wasserstoff, Hydroxy. Alkyl Alkenyl, Alkinyl. Halogenalkyl. Alkoxyalkyl, Alkylthioalkyl. fOr gegebenen- 
fails substituiertes Cycloalkyl, fOr gegebenenfalls substituiertes Aryl, fGr Alkoxy, Alkylthio, fttr gegebenenfalls 
substituiertes Aryloxy fUr gegebenenfalls substituiertes Arylthio. fiir Alkylamino, Diall^lamino oder fiir gegebe- 
nenfalls substituiertes Arylamino steht, 
R^ fOr Wasserstoff, fflr einen Rest 

X 

II , 
— C — R* 

oder fur einen Rest — S(0)n— R', steht, 
R* for Wasserstoff, fOr All^l. far einen Rest 

X 



— C — R* 



Oder fflr einen Rest ~S{0)„^W steht, und fOr den Fall. daB R^ fdr einen -SOz-R^-Rest oder einen 
— CO— CmFam+i-Rest steht, auch ffir ein salzartig gebundenes anorganisches oder organisches ICation steht, 
wobei 

R^ fOr Wasserstoff, Alkyl, Alkeryl, Alklnyl, Halogenalkyl. Alkoxyalkyl, Alkylthioalkyl, Alkylsulfonylalkyl, Alkyl- 
sulfinylalkyl. fiir gegebenenfalls substituiertes Cycloalkyl, fur gegebenenfalls substituiertes Aryl fOr Alkoxy, 
Alkyldiio, fQr gegebenenfalls substituiertes Aiyloxy, fflr gegeben nf alls substituiertes Arylthio, fflr Alkykimino, 
Dialkylamino oder fOr gegebenenfalls substituiertes Arylamino steht, 
X for Sauerstoff oder Schwef 1 steht, 
n fdr eine Zahl 0, 1 oder 2 steht, 
w fur eine Zahl 1 , 2 oder 3 steht und 
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fflr Alky], Halogenalkyl oder fOr geg benenfalls substituiertes Aryl steht, 
wobei jedoch fQr den Fall. daB und R^ fOr Wasserstoff stehen und R^ fOr Nitro steht, R^ nicht gleichzeitig fur 
einenPropi nyirest steht, 

gefunden. * 
Weiterhin wurde gefunden, daB sich die neuen 5-Aniino-l-phenyi-pyrazole der allgemeinen Fonnel (1% 




a) 



inwelcher 

R' ffir Wasserstoff oder far Alkyl mit 1 bis 12 Kohlenstoffatomen steht, 
R2 f Or Wasserstoff, Nitro, Nitroso, Halogen oder fOr den Rest 

— C— 
II 

O _ 

steht, wobd 

Rs air Wasserstoff, Hydroxy, All^l, Alkenyl, Alkinyl, Halogenalkyl, Alkoxyalkyl, Alkylthioalkyl, fOr gegebenen- 
falls substituiertes Cycloalkyl, f0r gegebenenfalls substituiertes Aryl, fOr Alkoxy, Alkylthio, tilr gegebenenfalls 
substituiertes Aryloxy, ffir gegebenenfalls substituiertes Arylthio, fOr Alkylamino, Dialkylamino oder far gegebe- 
nenfalls substituiertes Arylamino steht, 
R3 fOr Wasserstoff, f Or einen Rest 

X 

II , 

Oder fOr einen Rest — 8(0)^— R' steht, 
R4 fOr Wasserstoff, fur Alkyl. fOr einen Rest 

X 

II , 

— C— R* . , 

oder far einen Rest — S(0)jt— R^ steht und fOr den FaD, da& R^ fur einen -^SOi— R'-Rest oder einen 
— CX>^CmF2jD+ 1 Rest steht auch far ein salzartig gebundenes anorganisches oder organisdies Kation steht 
Rfi far Wasserstoff, Alkyl, Alkenyl AUdnyl, Halogenalkyl, ADcoxy^l, Alkylthioall^l, AlkylsulfonylaUcyl, Alkyl- 
sulfinylalkyl, far g^ebenenfalls substituiertes Cycloalkyl, fOr gegebenenfalls substituiertes Aryl, far Alkoxy, 
Alkylthio. fOr gegebenenfalls substituiertes Aryloxy, far gegebenenfalls substituiertes ArylUsio, far Alkylamin , 
Dialkylamino oder fUr gegebenenfalls substituiertes Arylamino steht, 
X fur Sauerstoff oder Schwef el steht, 
D fur eine Zahl 0, 1 oder 2 steht, 
infureineZahl l,2oder3steht und 

R7 far Alkyl, Halogenalkyl oder fur gegebenenfalls substituiertes Aryl steht, 

wobei jedoch far den Fall, daB Ri und R^ far Wasserstoff stehen und R^ far Nitro steht, R^ nicht gleichzeitig fur 
einen Propionylrest steht, nach fotgenden Verfahren herstellen lassen: 
Man eiiialt 

a) die erfindungsgemSBen 5-Amino-l -phenyl-pyrazol-Derivate der Fonnel (la) 
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(la) 



in welcher 

und R^dieoben angegebene Bedeutung haben, 
wenn man 2,3A6-Tetrafluor-4-trifluormethyl-phenylhydrazm der Formel (IIX 




NH— NH2 



F F 
mit Acrylnitril-Derivaten der Formel (III), 

R» R^ 

\ / 
C = C 

/ \ 
A CN 



00 



(ffl) 



in welcher 

Ri und R2 die oben angegebene Bedeutung haben und 
A f fir Halogea Hydroxy, Aikoxy oder Dialkylamino steht, 

zun^chst in einer 1. Stufe gegebenenfalls in Gegenwart eines VerdOnnungsmittels und gegebenenfalls in 
Gegenwart eines Reaktionshilfsmittels umsetet zu den Phenylhydrazin-Derivaten der Formel (IVX 



FjC 




1 



NH— NH— C==C 



\ 



av) 



CN 



in welcher 

R* und R2 die oben angegebene Bedeutung haben, 

und diese in einer 2. Stufe, gegebenenfalls in Gegenwart eines Verdttnnungsmittets und gegebenenfalls in 

Gegenwart eines SSurebindemittek cyclisiert, oder man erhftlt 

b)die erfindungsgemaDen 5-Amino-l-phenyl-pyrazol-Denvate der Formel (lb), 



COOH 




(lb) 



in welcher 

R' die oben angegebene Bedeutung hat, 

wenn man 4-Alkoxycarbony]-5-aniino-pyrazole der F rmel (Ir) 



15 




in weidier 

Rt die oben angegebene Bedeutung hat und 
RBfiirAlkylsteht, 

an der Estergruppe in4-Positionen des Pyrazolringes in allgemein Qblicher Art und Weise, gegebenenfails in 
Gegenwart eines Verdflnnungsmittels und gegebenenfails in Gegenwart eines Katalysators. verseift, oder 
man erhalt 

c) die erfindungsgem^en 5-Amino-l-phenyl-pyrazol-Dertvate der Forme! (Ic^ 



H 




in welcher 

die oben angegebene Bedeutung hat. 
wenn man 5-Amino-l-phenyl-pyrazol-Derivate der Forme! (lb); 



COOH 




CF3 
in welcher 

Ri die oben angegebenen Bedeutung hat, 

in allgemein iiblldier Weise, gegebenenfails in Gegenwart eines Verdtinnungsmittels und gegebenenfails in 

Gegenwart eines Katalysators decarboxyliert^oder man erhalt 

d) die erfindungsgemaBen 5-Amino-l-phenyl-pyrazol-Derivate der Fonnel (Id), 
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in welcher 

R^-i fur Alkyl. einen Rest 
X 

I , 
— C — R** 

Oder fQr einen 

Rest -S(0)n-R' steht und 

W, R^, R^ R^, X und n die oben angegebene Bedeutung haben, 
wenn man 5-Amino-l-phenyl-pyrazole der Formel (Is) 




in welcher 

R', R^ und R3 die oben angegebene Bedeutung haben, 
(d-a) mit Verbindungen der Formel (V), 



R*— C — (V) 

in welcher 

f Or Halogen oder f Or einen Rest 



(Va) 



R*— C — O— 
steht und 

R^ und X die oben angegebene Bedeutung haben, oder 
(d-9) mit Verbindungen der Formel (Va^ 

R'-S(0)n-A2 
in welcher 

A^ f Or Halogen steht und 

R' und a die oben angegebene Bedeutung haben, oder 
(d-Y) mit Verbindungen der Formel (VbX 

in welcher 

R8-i fflr Alkyl steht und 



A3 fQr Halogen, p-ToluolsuIfonyloxy oder AlkoxysuIfoi^I^^steht,~~ — 

gegebenenfaUs in Gegenwart eines VerdOnnungsmittek und gegebcnenfalls in Gercnwwt^einw^ 
rebmdemittels umsetzt, oder man erMIt 

e) die erfindungsgemSBcn 5-Amino-l-phenyl-pyrazoM>erlvate der Formel (leX 
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CF3 



in welcher 

R2-2 fur Halogen, Nitro- Nitroso, Formyl, AlkanoyI oder Aroyl steht und 

R^ und R^ die oben angegebene Bedeutung haben, 

wenn man 5-Amino-l-phenyl-pyrazo!-Derivate der Formel (It), 

R> 




CFa 
in welcher 

R^ R^ und R'* die oben angegebene Bedeutung haben, 
mit elektrophilen Agenzien der Formel (VI), 



R2-1-A* (VI) 
in welcher 

A"^ fOr eine elektronenanziehende Abgangsgnippe steht und 
R2- 1 die oben angegebene Bedeutung hat 

Oder mit anderen ilblichen elektrophilen Agenzien gegebenenfalls in Gegenwart eines Verdunnungsmittels 
und gegebenenfalls in Gegenwart eines Katalysators oder Reaktionshilfsmittels in 4-SteHung substituiert, 
oder man erhait 

f) die erfindungsgemdfien 5-Amino-l-phenyI-pyrazol-Derivate der Formel (If) 




CF3 



in welcher 

R2-2 fur Halogen, Nitro oder Nitroso steht, 

R4-2 fur Wasserstoff oder Alkyl steht und 

Ri die oben angegebene Bedeutung hat, 

wenn man 5-Acylamino-l-phenyl-pyrazoIe der Formel (lu). 
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(lu) 



10 



inwelcher . - — . 

R', R4-2 und R* die oben angegebene Bedeutung haben. 

gegebenenfalls in Gegenwart eines VerdQnnungsmittels und gegebenenfalls in Gegenwart eines Katalysa- 
tors an der Aminognippe in 5-Position des Pyrazolringes deacyliert, oder man erhfilt 
g) die erHndungsgenulDen 5-Anuno-l-phen^-pyrazol-Derivate der Fonnel (IgX 



15 




R' 



ag) 



20 



JO 



in welcher 

R> und R' die oben angegebene Bedeutung haben, 
wenn man 5-Bis-sulfonyl-amino-pyrazole der Formel (Iv), 



J5 




SO2— R' 



av) 



40 



45 



in welcher 

R\ und W die oben aneegebene Bedeutung haben, 

nut Basen gegebenenmils in Gegenwart ernes VerdQnnungsmittels spaltet, oder man erbait 
h) die erfindungsgemaBen S-Amino-l-phenyl-pyrazol-Derivate der Formei (IhX 




ah) 



50 



55 



65 



in welcher 



19 



10 



30 



S3 



40 



50 



S5 
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R*-3 fiir Alkyl oder fOr gegebenenfalls substituiertes Aryl sieht und 
R\ R2, R3 und X die oben angegeben Bedeutung haben, 
wennmanS-Amino-l-phenyl-pyrazolederF nnel(Is)^ 




(Is) 



inwelcher 

R<, R2 und R3 die oben angegebene Bedeutung haben, 
2(1 mit Iso(thio)cyanaten der Formel (VIIX 

R4-3.N=C-X 



(VII) 



in welcher 

R4-^ und X die oben angegebene Bedeutung haben, 

gegebenenfalls in Gegenwart eines VerdOnnungsmittels und gegebenenfalls in Gegenwart eines Sdurebin* 
demittels umsetzt, oder man erh^t 

i) die erfindungsgemaOen 5-Anuno-l-phen^-pyrazol-Derivate der Formel (li). 




(li) 



inweldier 

R4-* for Alkyl steht, 

j(3-i for Wasserstoff oder Alkyl steht und 
^ ^ R} und R2 die oben angegebene Bedeutung haben, 
wenn man 5-Halogen-pyrazole der Formel (VIIIX 




(vm) 



in welcher 

Y f fir Halogen steht und 

R< und R^die oben angegebene Bedeutung haben» 
mit Aminen der Formel (IXX 



R*-*— NH 

t3-l 



ax) 
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inwelcher 

R'*-* fflr Alkyl steht und 

R3-I fflr Wasserstoff Oder Alkyl sieht» 

gegebenenfalls in Gegenwart eines VerdOnnungsmittels und gegebenenfalls in Gegenwart eines S§urebin- 
demittels umsetzt, oder man erh^t 

k)die erfindungsgem&Ben 5-Amino-l-phenyI-pyrazol-Deivate der Formel (Ik); 




ak) 



inwelcher 

R6-* fflr Alkoxy, Alkjdthio. fOr gegebenenfalls substituiertes Aryloxy, fflr gegebenenfalls substituiertes 
Arylthio. fflr Allq^iamino. Dialkylamino oder fOr gegebenenfalls substituiertes Arylamino steht, und 
Ri und R2 die oben angegebene Bedeutung haben» 
wenn man (Bis)Carbamate der Formel (IwX 




(Iw) 



in welcher 

R3-2 fflr Wasserstoff oder fflr einen Rest 

O 
II 

— C— O — Ar 



R6-<-H 



(X) 



10 



ts 



20 



25 



30 



J5 



40 



45 



steht, wobd 

Ar fflr gegebenenfalls substituiertes Ar^ steht und 
R* und R^ die oben angegebene Bedeutung habea 

mit Verbittdungen der Fonnel (X), ^io 



inwelcher 

_R^ dieoben angegebene Bedeutung hat, 55 

gegebenenfalls in Gegenwart dnes3^eidflnn(n|gsniittels und gegebenenfalls in Gegenwart eines basischen 

Katalysators umsetzt, oder man erh§lt — — _ 

I) Salze von erfindungsgemaflen 5-Sulfoncunido-pyrazol-Derivaten der Formel (IxX 
wenn man S-Sulfonamido-pyrazole der Fonnel (Ix)^ 



60 



bs 
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inwelcher 

und die oben angegebene Bedeutung haben, 
entweder mit Salzen der Formel pCIX 

inweldier 

M® f Or ein Aquivalent eines anorganisches oder organisches Kations steht und 

fOr ein Aquivalent eines geeigneten Gegenions steht, 
Oder mit prim3ren« sekundSren oder tertiaren Aminen gegebenenf ails in Gegenwart eines Verdflnnungsmit- 
tels iimsetzt, oder man erh^t 

m) Salze von erfindongsgemaBen 5-Perfluoracylamido-pyrazol-Derivaten der Formel (ly), 
wenn man 5-Perfluoracylamido-pyrazole der Formel (ly). 




NH— CO— c„F2«+i oy> 

F 



in welcher 

RK R^ und m die oben angegebene Bedeutung haben, 
entweder mit Salzen der Formel (XS), 

M®-G® (XI) 



in welcher 

M® und G® die oben angegebene Bedeutung haben, 

ober mit prim&'en, sekundaren oder terti^en Aminen gegebenenf alls in Gegenwart eines Verdilnnungsmit- 
tds umsetzt 

SchlieBlich wurde geftmden, daB die neuen 5-Amino-l-phenyl-pyrazole der allgemeinen Formel (I) herfoizide, 
insbesondere audi selektiv-herbizide und pflanzenwuchsregulierende Eigenschaften besitzen. 

Oberraschenderweise zeigen die erBndungsgemaBen 5-Amtno*l-phenyl-pyrazoie der allgemeinen Formel (I) 
neben einer deutlich verbesserten aUgemein-herbiziden Wirksamkeit gegenflber Schadpflanzen auch eine er- 
heblidi verbesserte VertrSgHdikeit gegenOber wichtigen Kulturpflanzen im Vergleich zu den aus dem Stand der 
Technik bekannten 5-Amino-l-aryl-pyrazolen, wie beispieisweise das 4-Nitro-5-propion-amido-l-(23A6-tetra- 
fluor-4-trifluormethylphenyl)-pyrazol, welche chemisch und wirkungsgemSfi naheliegende Verbindungen sind. 
Daruber hinaus zeigen die erfindungsgem^en 5-Amino-l-phenyl-pyrazole der Formel (I) Oberraschenderweise 
auch pflanzenwachstumsregulierende Eigenschaften. 

Die erfindungsgemafien S-Amino-l-phenyl-pyrazole sind durch die Formel (I) allgemein defmiert Bevorzugt 
sind Verbindungen der Formel {1% bei welchen 

— C — 
II 

O 

Ri fur Wasserstoff oder ffir geradkettiges oder verzweigtes Alkyl mit 1 bis 8 Kohlenstoffatomen steht, 
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R' fflr Wasserstoff, Nitro, Nitroso, Fluor, Oilor, Brom, lod oder fOr einen Rest 

— C— R' " ' " 

II 
O 

stehtwobd 

R5 to Wasserstoff. Hydro^Qr. geradkettiges oder verzweigtes All^ mit 1 bis 8 Kohlenstoffatomcn, fOr jewrals 

DiaM^K^o Oder Halogen^kyl mit jeweib bis zu 4 Kohlenstoffatomen in dS einzeln^ Alljlteil^ undimFiS 
f infS^!!?!Sr?''.^" t Oder verschiedenen Halogenatomen steht. auBerfemfilr gegebeSSs 

einfech Oder mehrfach, gieich oder verschieden durch Halogen, C,-C«-Alkyl oder C-C-HaloSkvl sS 
fiiiertes Qjdoalkyl mit 3 bis 7 KoWenstoff atomen. sowie f Or jeWeili ge^be^T^rfadT JSJrSSf 

St%.7eSt k^^^^^ ^"^i^^ Oder Phlnylammo steht. wobd ^iSjSbC 

. ''0">™"^H'>'o«en. Jeweds geradkettiges oder verzweigtes Alkyl oder Alkoxy mit jeweils 
1 bis 4 Kohlenstoffatomen and Halogenalkyl mit 1 bis 4 Kohlenstoffatomen und 1 bis 9 gldchen oderveischiede- 
nen Halogenatomexi, 
R3 f Or Wasserstoff, filr einen Rest 

— C — R* " ' • - 



Oder for einen Rest -S(0)„— R' steht, 
R^ for Wasserstoff, far einen Rest 



— C — 
II 

X 

Oder fflr 



tt^I^^es'SSSiSL^^^^ '^"""«- O'-'^a^-tallkations oder fOr ei„ g^ebe^^l 

«rSLp^!^^'^^' ^ geradkettiges oder verzweigtes Alkyl mit 1 bis 12 Kohlenstoffatomen. fOr jeweils 
S«!2f^ ^ ^^y^ 2 bis 4 Kohlenstoffatomen. filr jwreils gerad- 

.oderytazweigtes AJkoj^yl. Alkylthioalkyl. Alkoxy. Alkylthk), AttybuIfonylaDq^ AllwlsulfiiMalM. 
iiS^Xl ?«"^r"° H««PP««lkyi nut jeweils 1 bis 4 Kohlenstoffatomen m dlS^nSKS 
und m» FaB des Halogenalkyl mit bis zu 9 gleichen oder verschiedenen Halogenatomen steht. auflerdem ftr 
gegebmenfalls emfach oder mehrfach. gieich oder verschieden dun± Halogea C, -C-AlkyI odo- C, -Q-Hato- 
^^^h'"^T^ -"it 3 7 Kohlenstoffatomen. sowie fof jS^eUs g^geb^eS dnSS^ 

?£ShfS^f '""f «>«"yt Phe-oxy. Phenylthii oder Hienyiamino steht. wdbdS 
Phenylsutetituenten jeweds m Frage kommen: Halogen. jeweOs geradkettiges oder verzweigtes A&yl od^ 

SSKef^eS^iniaSSSi- Halogena^L 1 bis'lKohlenstoffator ^b1l 

.^Irf^ill!!!!' ^^1*?**^* i*^? ver^eigtes Alkyl oder HakigenalkyI mit jeweils 1 bis 4 Kohlenstoffatomen 
Zl^fh^J^ * ® ^""f^ ^ verschiedenen Halogenatomen odi- fOr gegebenenfalls einfadh^^ 

^t"«*««»e>' substituiertes Phenyl steht. wobei als Phenybub^l^enten in Fhue kommen: 
SS^f^.C*'^! ft'^^f^ verzweigtes Alkyl. Alkoxy mit jeweib 1 bis 4 Kohlensto^tomeTmS 

n for eine Zahl 0, 1 oder 2 steht und 
mfflr eineZahl 1,2 Oder 3 steht, 

'"^ Wasse«toff stehen und R^ fflr Nitio steht. R*mcht glefchzeitig fOr 

BesondersbeTOiYugtsindVeftiSlung 

fur Wasswstoft Nitro. Nitroso, Fluor, Chlor. Brom. lod oder fflr einen Rest 



— C— R' 

II . 
O 

steht, wobei 



Jim p!!.nf!S n ^^'^'5'; ^^y"- '•P^Py'- i-' ^der t-Butyi, n-, ivs- oder t-Pentyl, Vinyl. 

AJlyl, Propargyl Butenyl, Methoxymethji Ethoxymethyl Meth xyethyl, EthojQrethyl. Methylthiomethyl. Me- 
thoxy, Ethoxy. Methylthio, Ethylthio, Methylamino. Ethylamino, Dimethylamin^^DieAylamino, TriflSeSyl. 
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Trichlorethyl, Dichlorfluorethyl. Diflu rchl rethyl, Chlonneth^ lodmethyl, Brommethyl, Dichl rmethyl, 
1-Chl rethyl. 2-Chl r thyl.2-Bromethyl,2-Chlorpropyl, Heptafluor-n-propyi,fQrjewdIsgegebenenfa]ls ein- bis 
vierfach* gleich oder verschieden durch I^uor, Chlor, Brom, Methyl oder Trifluormeth^ substituiertes Cydopro- 
pyl, Cyclopentyl oder Cyclohexyl, fOr jeweils gegebenenfalls ein- bis dreifach. gleich oder verschieden durcfa 
Methyl Methoxy, Chlor oder Trifluormethyl substituiertes Phenyl, Phenoxy, Pheny]thio oder Phen^amino steht, 
for Wasserstoff, fOr einen Rest 



Oder for einen Rest — S(0)n— R' steht, 
R^ ffir Wasserstoff, fOr einen Rest 

X 

— C — R** 

Oder fur einen Rest — S(0)n— R^ steht, fOr Methyl, Ethyl, n- oder i-Propyl, n-, i-, s- oder t*Butyl steht oder fOr den 
Fall, daB R^ fOr Trifluormethylcarbony], Pentafluorethylcarbonyl, Heptafluor-n-propylcarbonyl, Heptafluor-i- 
propylcarbonyl oder fflr einen Rest ~SQ2— R' steht, auch fur ein salzartig gebundenes Aquivalent eines Natri- 
um-, Kalium-, Magnesium-, Calcium-, Barium-, Kupfer-, Zink-, Mangan-, Zinn-, Eisen-, Cobalt- oder Nickelions 
steht, Oder ftir ein gegebenenfalls ein- bis dreifach, gleich oder verschieden durch Methyl, Ethyl, n- oder i-Propyl, 
n-, i-, 5- Oder t-Butyl oder Phenyl substituiertes Ammoniumion steht, wobei 

R* fur Wasserstoff, Meth^ Eth^ n- oder i-Prop^ n-, i-, s- oder t-Butyl, n-, i-, s- oder t-Pentyl, Pentyl, Hexyl, 
Heptyl, Octyl Nonyl DecyL Undecyl. Vinyl, AUyt Propargyl, Butenyl, Methoxymethyl, Ethoxymethyl, Methoxy- 
ethyl, Ethoxyethyl, Methylthiomethy^ Methoxy, Ethoxy, Methylthio, Ethylthio, Meth^sulfon^ethyl, Methylsul- 
fonyiethyl, Ethylsulfonybnethyl, Ethylsulfonylethyl, Methylsulfinylmethy], Methylsulfinylethyl, Ethylsulfinyhn - 
th^, Ethylsulfinylethyl, Methylamino, Ethylamino, Dimethylamino, Diethylamino, Trifluonneth^ THdilorethyl, 
Dichlorfluorethyl, Difluorchlorethyl, Chlormethyl, lodmeth^i, Brommethyl, Dichlormeth^ 1-Chlorethyl, 
2-Qilorethyl, 2-Bromethyl, 3-Chlorpropyl, Heptafluor-n-propyl, fOr jeweils gegebenenfalls ein- bis virf ach, gleich 
Oder verschieden durch Fluor, Chlor, Brom, Methyl oder Trifluormethyl substituiertes Cyciopropyl, Cyclopentyl 
oder Cyciohexyl, fOr jeweils gegebenenfal^ ein- bis dreifach, gleich oder verschieden durch^ Methyl, Methoxy, 
Chlor oider Trifluormethyl substituiertes Phenyl, Phenoxy, Phenylthio oder Phenylamino steht, 
R^ fOr Methyl, Ethyl, n- oder i-Propyl, n-, i-, s- oder t-Butyl, Chlormethyl, Dichlormethyl, Trichlormethyl, Trifluor- 
methyl oder for gegebenenfalls ein- bis (h-eifach, gleich oder verschieden durch Methyl, Methoxy, Qilor oder 
Trifluormethyl sub^tuiertes Phenyl steht, 
X fOr Sauerstoff oder Schwefel steht, 
n fflr eine Zahl 0, 1 oder 2 steht, 

wobei jedoch fdr den Fall, dafi R' und R^ fOr Wasserstoff stehen und R^ fQr Nitro steht, R^ nicht gleichzeitig fur 
einen Propionylrest steht 

Im einzeinen seien auDer den bei den Herstellungsbeispielen genannten Verbindungen die folgenden 5-Ami- 
no-l-phenyl-pyrazole der allgemeinen Formel (I)genannt: 



— C— R* 

II 



X 




CF3 
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Tabelle 1 
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Verwendet man beispielsweise 23A6-Tetrafluor-4-trifluormethylphenyl-hydrazin und Ethoxymethylenma- 
lonsSuremonoethylesternitril als Ausgangsstoffe, so laBt sich der Reaktionsablauf des erfindungsgeinaBen Ver- 
fahrens (a) dtirch das folgende Formelschema darstellen: 
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FaC— ^ ^^NH— NHj + C2H5— O— CH— C<^ 
F F 



COOC2H5 



CN 



1. Stufe 



C2H5OH 




— NH— CH=C<:^ 

CN 



COOC2H5 



COOC2HJ 



2. Stufe 




Verwendet man beispielsweise 5-Amino-l-(23A^tetrafluor-4-trifluormethyI-phenyi)-4-ethoxyOT 
zol a]s AusgangsstofF, so ISBt sich der Reaktionsablauf des erHndungsgexn^en Verfatu^ns (b) durch das folgende 
Formelschema darstellen: 



COOC2H5 



COOH 




(OH®) 



+ H2O 
— CzHsOH 




Verwcndet man beispielsweise 5-Amino-l-(23^,6-tetrafluor-4-tiTfluonnethyl-phenyl)-pyrazol-4-carbonsaure 
als Ausgangsstoff, so l§Bt sich der Reaktionsablauf des erfindungsgemaBen Verfahrens (c) durch das folgende 
Formelschema darstellen: 



COOH 




(H®) 



— CO2 




Verwendet man beispielsweise 5-Amino-l-(23.5.6-tetranuor-4-trifluormethyl-phenyl>-pyrazol und Propionyl- 
chlorid als Ausgangsst ffe. so laBt sich der Reaktionsablauf des erfmdungsgemaBen Verfahrens (d) durch das 
folgende F rmelschema darstellen: 
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(I n + CH3CH2— CO— ci 



N NH2 




Verwendet man beispielsweise l-(23i5,6-tetrafluor'4-trifluQnnethyl-phenyl)-5-propioiiaiiiido-pyrazol und Sal- 
petersSure als Ausgangsstoff e, so ISBt sich der Reaktionsablauf des erfindungsgemSBen Verfahrens (e) durch das 
folgende Formelschema darsteUen: 




N NH— CO — CH2CH3 + HNO3 




N NH— CO— CH2CH3 




CF3 



Verwendet man beispielsweise l-(23t5,6-tetrafluor-4-trifluonnethyl-phenylH"nit>^5-propionaniid<^ 
als Ausgangsstoff, so Mt sich der Reakdonsablauf des er^ndungsgem^Ben Verfahrens (f) durch das folgende 
Formelschema darsteUen: 




CF3 CF3 
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Verwendet man beispielsweise 5^NJ^-Bis(methansiilf n)-amido>l-{2A5,6-tetrafluor-4-trinuormethyI-phe- 
nyl)-pyra2 1 und Amtnoniak aJs Ausgangsstoffe, so laBt sich der Reakti nsabiauf des erfmdungsgemaBen Ver- 
f ahrens (g) durch das folgende Formelschema darst lien: 



+NH3 



10 




SO2CH3 



— CH3SO2NH2 




15 



Verwendet man beispielsweise 5-Amino-l-(23A6-tetrafluor-4-tnfluormethyl-pheny])-pyrazoi und Meth>1iso- 
cyanat als Ausgangsstoffe, so Wi sich der Reaktionsablauf des erfindungsgemSBen Yeifahrens (h) durch 
folgendes Formelschema darstellen: 



+ CHj— N=C=0 




N\ y\ II 




in 



Verwendet man beispielsweise 5-Brom-4-nitro-l-(23A6-tetrafluor-4-trifluonnethyl-phenyi)-pyra2ol imd Iso- 
propylamin als Ausgangsstoffe, so l&Bt sich der Reaktionsablauf des erfindungsgemafien Verf ahrens (i) durch das 
folgende Formelschema darstellen: 



3-1 



40 



4i 




N02 



N02 



+ H2N— CH(CH3)2 



— HBr 
(Base) 




— CH(CH3)2 



Verwendet man beispielsweise 5-Phenoxycarbonylamino-l-(2A5,6-tetrafluor-4-trifluonnethyl-phenyI)-pyra- 
zol und Methanol als Ausgangsstoffe, so lafit sich das erfrndungsgemSBe Verfahren 0^) durch das folgende 
50 Formelschema darstellen: 



00 




+ CH3OH 



— C— O 
II 

o 




— CeHsOH 




NH — C— OCH3 
II 

O 



Verwendet man beispielsweise I-(23A6-tetrafluor-4-trifluormethyI-phenyl)-5-methansulfonamido-pyrazol 
und Isopropylamin als Ausgangsstoffe, so laBt sich der Reakti nsabiauf des erfmdungsgemaBen Verfahrens (I) 
b5 durch das folgende Formelschema darstellen: 
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e 




+ H2N— CH(CH3)2 



NH— SO2— CH3 




H3N— CH(CH3)2 



— SO2— CH3 



Verwendet man beispielsweise l-(23A6-tetrafluoM-trinuormethyl-phenyl)-5-trifluonicetamidcHpy^ und 
Natriumhydrogencarbonat als Ausgangsstoffe, so laBt sich der Reaktionsablauf des ertindungsgemSBen Verfah- 
rens (m) dtirch das folgende Formelscheina darstellen: 




+ NaHCOs 



NH— CO— CF3 



— CO2 
+ H2O 




— CF3 



Das zur Durchfahrung des erfindungsgemSBen Verfahrens (a) als Ausgangsstoff bendtigte 23f5,6-Tetrafluor- 
4-trifluonnethylphenyIhydrazm ist durch die Formal (II) definiert und bekannt (vergl. }. Ghent Soa 1962. 1801, 
British UK Pat AppL GB 21 23 420 sowie PCT Int AppL WO 82/331). 

Die zur Durchfflhrung des erfindungsgemSBen Verfahrens (a) weiterhin ais Ausgangsstoffe bendtigten Acryl- 
nitril-Derivate sind durch die Formel (HQ allgemein definiert In dieser Fonnel (lU) stehen R< und R2 vorzugswd- 
se fur diejenigen Reste, die bereits im Zusammenhang mit der Beschreibung der erfindungsgemftBen Stoffe der 
Formel (I) als bevorzugt fur R> und R^ genannt wurden. A steht vorzugsweise fflr Chlor, Brom, Hydroxy, 
Methoxy, Ethoxy Oder Dimethylamino, 

Die Acrylnitril-Derivate der Fonnel (III) sind bekannt (vgl. DE-OS 31 29 DE-OS 32 06 878, HP 34 945; 
J.Chem. Soc D. 1255; 1970, Can. J.Chent 4a 2104-2109 (1970); J. HeteropycUc Chcm. 19, 1267-1273 (1982); 
Can. J.Chem. 51, 1239—1244 (1973) oder konnen nadi bekannten Verfahren in einfacher analoger Weise 
erhalten werden. 

Die zur. Durchfahrung des erHndungsgemafien Verfahrens (b) als Ausgangsstoffe bendtigten 4-Aikoxycarbo- 
nyl-5-amino-pyrazole sind durch die Formel (Ir) allgemein definiert In der Formel ^r) steht R> vorzugsweise fttr 
diejenigen Reste, die bereits im Zusammenhang mit der Beschreibung der erflndungsgem&Ben Stoffe der 
Formel (I) als bevorzugt fOr diesen Substituenten genannt wurden. Rb steht vorzugsweise f& geradkettiges oder 
verzweigtes Aikyl mit 1 bis 4 Kohlenstoffatomen, insbesondere ffir Methyl oder Eth^ 

Die 4-Alkoxycarbonyl-5-amino-pyrazole der Fonnel (Ir) sind erfmdungsgem^ Verbindungen und erhaltlich 
mit Hilfe des erHndungsgem^Ben Verfahrens (a). 

Die zur Durchfahrung des erflndungsgemaBen Verfahrens (c) als Ausgangsstoffe bendtigten 5-Amino-l-phe- 
nyl-pyrazol-Derivate sind durch die Formel (lb) allgemein deflniert In dieser Formel (lb) steht R' vorzugsweise 
fOr diejenigen Reste, die bereits im Zusammenhang mit der Beschreibung der erfindungsgemaBen Stoffe der 
Formel (I) als bevorzugt fflr diesen Substituenten genannt wurden. 

Die 5-Amino-l-phenyl-pyrazol-Derivate der Fonnel (lb) sind erfindungsgemSBe Verbindungen und eriialdicfa 
mit Hiife des erfindungsgemaBen Verfahrens (b)i 

Die zur DurdifOhrung des erfindungsgemaBen Verfahrens (d) als Ausgangsstoffe benOtigten 5-Amino-l-phe- 
nyl-pyrazole smd durch die Formel (Is) aUgemein definiert In dieser Formel (Is) stehen R>, R* und vorzugswei- 
se fttrdiejenigen Reste, die bereits im Zusammenhang mit der Beschreibung der erfindungsgemlBen Stoffe der 
Formel (I) als bevorzugt fQrdiese Substituenten g^arm^^^ 

Die 5-Amino-l-phenyl-pyrazole der Fonnel (Is) sind erfmdunpgemaBe Verbindungen. 

5-Aniino-l-phenyl-pyrazole der Formel (Is), bei welchen R3 fOr Wasserstoff steht, mnd erhaitlich mit Hilfe der 
erfindungsgemafien Verfahren (a), (b). (c), (e) oder (f). 5-Amino-l-phenyl-pyrazo!e der Formel (Is), in welchen R3 
verschieden von Wasserstoff ist, sind erhSltlich mit Hilfe der ertindungsgemaBen Verfahren (e), (f), (g) oder (h). 

Auflerdem kdnnen 5-Amino-l-phen3i-pyrazole der Formel (Id), weldie beispielsweise nach dem erfindungs- 
gemafien Verfahren (d-a) hergestellt werden, im erfindungsgemSBen Verfahren (d-y) als Ausgangsstoffe einge- 
setzt werden. 

Setzt man die mit Hilfe der erHndungsgemaBen Verfahren (d-a), (d-P) oder (d-y) erhalten mono-alkylierten, 
-acylierten, -sulf nylierten, -sulfinylierten oder -sulf nyiierten Verbindungen emeut nach einem dieser Verfah- 
ren um, erhait man die entsprechenden disubstituierten Verbindungen. 

Die zur Durchfflhrung des erfindungsgemaBen Verfahrens (d) weiterhin bendtigten Verbindung n sind durch 
die Formel (VX (V a) und (Vb) allgemein defmiert In den Formeln (V), (Va) und (Vb) stehen R8- » vorzugsweise fOr 



29 



36 03 291 



geradkettiges oder verzweigtes AUqrl mit 1 bis 6 Kohlenst f fatomen und R', X iind i? vorzugsweise fur 
diejenigen Reste, die bereits im Zusammenhang mit der Beschreibung der erfindungsgemSBen Stoffe der 
Formel (I) als bevorzugt fflr diese Substituenten genannt wurden. A* steht vorzugsweise ftir Chlor oder Brom 
Oder fOreinen Rest 

O 
, II 

A2 steht bevorzugt fur Chlor oder Brom und steht bevorzugt fflr Chlor, Brom, Jod. p-Toluolsulfonyloxy oder 
Methoxysulfon^oxy. 

Die Verbindungen der Formeln (V), (Va) und (Vb) sind allgemein bekannte Verbindungen der organischen 
Chemie. 

Die zur DurchfQhrung des erfindungsgemaBen Verfahrens (e) als Ausgangsstoffe benotigten 5-Aniino-1-phe- 
nyl-pyrazole sind durch die Forme! (It) allgemem definiert In dieser Formel (It) stehen R', R3 und R* vorzugswei- 
se fur diejenigen Reste, die bereits im Zusammenhang mit der Beschreibung der erfindungsgem^Ben Stoffe der 
Formel (I) als bevorzugt fOr diese Substituenten genannt wurden. 

Die 5-Amino-l-phenyI-pyrazole der Formel (It) sind erfindungsgemaBe Verbindungen und erhSltlich mit Hflfe 
der erf indungsgem^en Verf ahren (a)^ (c), (d), (gX (i) oder (k). 

Die zur Durchfiihrung des erfindungsgem^Ben Verfahrens (e) weiterhin als Ausgangsstoffe benddgten elek- 
trophilen Agenzien sind durch die Formel (VI) allgemein definiert In dieser Formel (VI) steht R2- ' vorzugsweise 
for Chlor, Brom, Nitroso, Nitro, fOr Form^, Aikanoyl mit 1 bis 6 Kohlenstoffatomen im Alk^teil oder fflr 
gegebenenf alls einfach oder mehrf ach, gleich oder verschieden substituiertes Benzoyl, wobei als Substituenten in 
Frage kommen: Halogen, insbesondere Fluor, Chlor oder Brom, jeweUs geradkettiges oder verzweigtes AlkyI, 
Alkoxy mit jeweils I bis 4 Kohlenstoffatomen, insbesondere fOr Methyl oder Methoxy, HalogenalkyI mit 1 bis 4 
Kohlenstoffatomen und 1 bis 9 gleichen oder verschieden Halogenatomen. insbesondere TrifluormethyL 

A* steht vorzugsweise fOr Hdogen, insbesondere fOr Chlor oder Brom, fflr Hydroxy, fur Alkyl- oder Arylsulfo- 
nyloxy, fflr Alkanoyloxy oder Aroyloxy. Weiterhin verwendbare elektrophile Reagenzien sind Sulfurylchlorid, 
Phosphoroxychlorid/Dimethylformamid, NitriersEure und andere Qblicherweise zu elektrophilen Substitudonen 
verwendbare Stoffe. 

Die elektrophilen Agenzien der Formel (VI) sind ebenso wie die weiteren Oblichen elektrophilen Reagenzien 
allgemein bekannte Verbindungen. 

Die zur Durchfflhrung des erfindungsgemSBen Verfahrens (f) als Ausgangsstoffe benotigten 5-Acylamino- 
1 -phenyl-pyrazole sind durch die Formel (lu) allgemein definiert 

In dieser Formel (lu) stehen R' und R^ vorzugsweise fur diejenigen Reste, die bereits im Zusammenhang mit 
der Beschreibung der erfindungsgemaflen Stoffe der Formel (I) als bevorzugt fOr diese Substituenten genannt 
wurden. 

R2-2 steht vorzugsweise fflr Nitro, Nitroso, Fluor, Chlor, Brom oder lod. R^-^ steht vorzugsweise fflr Wasser- 
stoff Oder fflr geradkettiges oder verzweigtes Alkyl mit 1 bis 4 Kohlenstoffatomen, insbesondere fflr Methyl oder 
EthyL 

Die 5-Acylamino-l-phenyl-pyrazole der Formel (lu) sind erfindungsgemaBe Verbindungen und erhEltlich mit 
Hilf e der erf indungsgemSfien Verfahren (d) oder (eX 

Die zur Durchfflhrung des erHndungsgem^Ben Verfahrens (g) als Ausgangssto^e bendtigten S-Bis-sulfonyl- 
amino-pyrazole sind durch die Formel (Iv) allgemein deHniert In dieser Formel (Iv) stehen R^ und R^ vorzugs- 
weise fflr diejenigen Reste» die bereits im Zusammenhang mit der Beschreibung der erfindungsgemSBen Stoffe 
der Formel (I) als bevorzugt fflr diese Substituenten genannt wurden. 

Die 5-Bis-sulfonyl-ammo-pyrazole der Formel (iv) sind erfmdungsgemaBe Verbindungen und erhaltlich mit 
Hilf e des erHndungsgemSfien Verfahrens (d). 

Die zur Durchfflhrung des erfindungsgemafien Verfahrens (h) als Ausgangsstoffe benotigten 5-Amino-l-phe- 
nyl-pyrazole sind durdi die Formel (Is) aUgemein definiert 

In dieser Formel (Is) stehen R^ R^ tmd R^ vorzugsweise fflr diejenigen Bedeutungen, die bereits im Zusammen- 
hang mit der Beschreibung der erfindungsgemaBen Stoffe der Formel (I) als bevorzugt fflr diese Substituenten 
genannt wurdea 

Die 5-Amino-l-phenyl-pyrazole der Formel (Is) sind erfindungsgemaBe Verbindungen. Verbindungen der 
Formel (Is), bei welchen R^ fflr Wasserstoff steht, sind erhaitlich mit Hilfe der erFrndungsgemafien Verfahren (a), 
(b),(c).(e)oder(f)L 

Verbindungen der Formel (IsX in welchen R^ verschieden von Wasserstoff ist, sind erhaitlich mit Hilfe der 
erHndungsgemaBen Verf ahren (d), (eX (f), (g) Oder (hX 

Die zur Durchfflhrung des erfindimgsgemaBen Verfahrens (h) weiterhin als Ausgangsstoffe bendtigten 
Iso(thio) cyanate smd durch die Formel (VII) allgemein definiert In dieser Formel (VII) steht X fflr Sauerst ff 
oder Schwefel und R*"^ steht vorzugsweise fflr geradkettiges oder verzweigtes Alkyl mit 1 bis 4 Kohlenstoffato- 
men oder fflr geg benenfalls ein- bis dreifach, gleich oder verschieden substituiertes Phenyl, wobei als Substitu- 
enten in Frag kommen: Hal gen, jeweils geradkettiges oder v rzweigtes Alkyl oder Alkoxy mit jeweils 1 bis 4 
Kohlenstoffatomen oder fflr HalogenalkyI mit 1 bis 4 Kohlenstoffatomen und 1 bis 9 gleichen oder verschiede- 
nen Halogenatomen. R'*-^ steht insbesondere fur Methyl, Ethyl oder fflr gegebenenfafis ein- bis dreifach, gleich 
Oder verschieden durch Fluor, Chlor, Methyl, Methoxy oder TVifluormethyl substituiertes Phenyl 

Die Iso(thio)cyanate der Formel (VII) sind aUgemein bekannte Verbindungen der organischen Chemie. 

Die zur Durchfflhrung des erfindungsgemafien Verfahrens (i) als Ausgangsstoffe bendtigten 5-Halogenpyr- 
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azole sind diirch die Formel (VIIIX allgemein definiert In dieser F rmel (VIII) stehen Ri und vorzugsweise fOr 
diejenigen Reste, die bereits im Zusammenhang mit der Beschreibung der erfindungsgem&Ben Sto^e der 
Formel (I) als bev rzugt fOr diese Substituenten genannt wurden, Y steht vorzugsweise fQr Chi r oder Brom. 

Die 5-Hatogen-pyrazole der Formel (VIII) sind noch nicht bekannt Sie sind jedoch groBent its Gegenstand 
der eigenen vorg^ngigen noch nicht verdffentlichten Patentanmeldungen DE-P 35 01 323 vom 1 7.01.1985 und 3 
DE-P35 20 329 vom 07.06.1985. 

Man erhalt sie beispielsweise, wenn man Alkoxymethylenmalonester der Formel (XII^ 

R* COOR^" 

R'*— O— C=C (XIO 

COOR**' 



inwelcher 

Ri die oben angegebenen Bedeutung hat und 

R}^ und Rii unabh&3gig voneinander jeweils filr Alkyl, insbesondere fQr Methyl oder Ethyl stehen, mit 23A6-Te~ 
trafluor-4-trifluormethylphenyl-hydrazinen der Formel (II) 



13 




20 



FjC-^ ^NH— NH2 (II) 



2y 



zunachst in einer ersten Stufe gegebenenfalls in Gegenwart eines VerdQnnungsmittels wie beispieisweise 
Methanol oder Ethanol bei Temperaturen zwischen +10°C und ^-BO'^C umsetzt, und die so erhfiltlichen 
PyrazolcarbonsSureesterder Formel (XIII) 

R* COOR*" 




40 



inwelcher 

R> und R'° die oben angegebene Bedeutung haben, 4'> 
in einer 2. Stufe gegebenenfalls in Gegenwart eines VerdQnnungsmittels wie beispieisweise Methanol und 
gegebenenfalls in Gegenwart einer Base wie beispieisweise Natriumhydroxid bei Temperaturen zwischen 
+30*0 und +70*Cdecarboxyliert zu Pyrazolinonen der Formel (XIVX 




50 



(XIV) 

55 



i ^ 

in welcher 

Rt die oben angegebene Bedeutung hat, 

und diese in einer 3. Stufe mit Haiogeni ningsmitteln. wie beispieisweise Phosphoroxychlorid oder Phosph r- ts 
oxybromid. nach Qblichen bekannten Verfahren (vgL z. R Ber. dtsch. chent Ges. 28, 35 (1895) oder Liebigs Ann. 
Chem. 373. 129 (1910) umsetzt, und gegebenenfalls in einer 4. Stufe die so erhaltlichen 5-HaI gen-pyrazole der 
Formel (Villa), 
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R' 



N 

F I F 




(Vnia) 



F 



F 



CF^ 



in welcher 

R* und Y die oben angegebene Bedeutung haben, 

in allgemein tiblicher Art und Weise mit elektrophilen Agenzien der Forniel (VI) 



R2-i-A< 



(VI) 



in welcher 

R^-^ fOr Halogen, Nitrp, Formyl, Alkano^ oder Aroyl steht und 
A^ fiir eine elektronenanziehende Abgangsgnippe steht, 

Oder mit anderen Qblichen elektrophilen Reagenzien gegebenenfalls in Gegenwart eines VerdOnnungsmittels, 
wie beispielswelse Eisessig, und gegebenenfalls in Gegenwart eines Katalysators oder Reaktionshilfsmittels, wie 
beispielsweise Acetanhydrid. in Analogic zur DurchfiUirung des erHndungsgem^n Verf ahrens (e) in 4-StelIung 
substituiert 

Die bei der Umsetzung von Alkoxymethylenmalonestern der Formei (XII) mit 23A6-Tetraf]uor-4-trifluorme- 
thyl-phenyl-hydrazin der Forme! (II) auftretenden Zwischenprodukte der Formei (Xlla); 



in welcher 

R> tmd Ri^die oben angegebene Bedeutung haben, 

kdnnen gegebenenfalls auch isoliert und in einer separaten Reaktionsstufe cyciisiert werden. 

Die Cyclisiening zu den Pyrazolcarbonsflureestem der Formei (XIII) und deren anschlieBende Decarboxylie- 
rung kdnnen gegebenenfalls in einer Reaktionsstufe als "Eintopfverfahren" durchgefOhrt werden (vgL z. B. 
Uebigs Ann. ChenL373, 142(1910)). 

Die Alkoxymethylenmalonester der Formei (XII) sind allgemein bekannte Verbindungen der organischen 
Chemie. 

Die zur DurchfOhning des erHndungsgemaBen Verf ahrens (i) weiterhin als Ausgangsstoffe benOtigten Amine 
sind durch die Formei (IX) allgemein deHniert In dieser Formei (IX) steht R'*~^ vorzugsweise fQr geradketdges 
oder verzweigtes Alky] mit 1 bis 6 Kohlenstoffatomen, insbesondere fur Meth^, Ethyl, n- oder i-Propyl oder n-, 
i-, s- oder t-Butyl. R^-i steht vorzugsweise fQr Wasserstoff oder fflr geradkettiges oder verzweigtes Alkyl mit 1 
bis 6 Kohlenstof fatomen, insbesondere fOr Methyl, Ethyl, n- oder i-Prop^ oder n-, i-, s- oder t-ButyL 

Die Amine der Formei (IX) sind ebenf alls allgemein bekannte Verbindungen der organischen Chemie. 

Die zur Durchfuhrung des erfindungsgem^en Verfahrens (k) als Ausgangsstoffe bendtigten (Bis)Carbamate 
sind durch die Formei (Iw) allgemein deHniert In dieser Formei (Iw) stehen R* und R^ vorzugsweise fOr diejeni- 
gen Reste, die bereits im Zusammenhang mit der Beschreibung der ertindungsgem^en Stoffe der Forme! (I) als 
bevorzugt ffir diese Substituenten genannt wurden, R^-^ steht fflr einen Rest — CO— O— Ar oder fiir Wasser- 
stoff, wobei Ar vorzugsweise fiir Phenyl steht 

Die (Bis)Carbamate der Formei (Iw) sind erHndungsgemaBe Verbindungen und erhaltlich mit Hilfe der erfin- 
dungsgem&Ben Verf aliren (d) oder (e). 

Die zur DurchfiUirung des erfindungsgeroafien Verfahrens (k) weiterhin als Ausgangsstoffe bendtigten Ver- 
bindungen smd durch die Formei (X) allgemein definiert In dieser Forme! (X) steht R^-* vorzugsweise fOr 
jeweils geradkettiges oder verzweigtes Alkoxy, Alkylthio, Alkylamino, ider Dialkylamino mit jeweils 1 bis 4 
Kohlenstoffatomen in den einzelnen Alkylteilen, fiir jeweils emfach oder mehrfach, gleich oder verschieden 
substituiertes Phenoxy, Phenylthio oder Phenylamino, wobei als Phenylsubstituenten jeweils in Frage kommen: 
Halogen, jeweUs geradkettiges oder verzweigtes AU^l der Alkoxy mit jeweils 1 bis 4 Kohlenstoffatomen, fur 
Halogenalkyl mit 1 bis 4 Kohlenstoffatomen und 1 bis 9 gleichen oder verschiedenen Halogenat men, insbeson- 
dere Methyl, Methoxy, Chlor oder Trifluormethyl, R«-* steht insbesondere fflr Methoxy, Ethoxy, Methylthio, 
Phen^tliio oder Dimethylamino. 

Die Verbindungen der Formei (X) sind allgemein bekannte Verbindungen der organischen Chemie. 

Die zur DurclifQhrung des erfindungsgem^n Verfahrens (i) als Ausgangsstoffe bendtigten 5-Sulfonamido- 




(Xlla) 



F 



F 
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pyrazole sind durch die Formel (Ix) allgemein deHniert In dieser Formel (Ix) stehen Ri, und R^ vorzugsweise 
for diejenigen Reste, die bereits im Zusammenhang mit der Beschreibung der erfindungsgemaBen St ffe der 
Formel (I) als bevorzugt fUr diese Substituenten genannt wurden. Die 5-SuIfonamido-pyrazole der Formel (Ix) 
sind ertindungsgem^ Verbindungen und erh^tlich mit Hilfe der erflndungsgemdfien Verfahren (dX(e) und (g). 

Die zur Durchfflhrung des erfmdungsgemaBen Verfahrens (m) als Ausgangsstoffe bendtigten 5-Perfluoracyl- 
amido-pyrazole sind durch die Formel (ly) allgemein definiert In dieser Formel (ly) stehen R*, R^ und m vorzugs- 
weise far diejenigen Reste, die bereits im Zusammenhang mit der Beschreibung der erHndungsgemaBen Stoffe 
der Formel (I) als bevorzugt f Qr diese Subsdtuenten genannt wurdea 

Die 5-Perfluoracylamido-pyrazole der Formel (ly) smd erfindungsgemaOe Verbindungen und erhaltlich mit 
Hilfe der erfindungsgemaBen Verfahren (d) und (eji 

Die zur Durchfflhrung der erfindungsgemaBen Verfahren (I) und (m) weiterhin als Ausgangsstoffe ben5tigten 
Sahce sind durch die Formel (XI) allgemein definiert Vorzugsweise verwendet man Akali-, Erdalkali-, Ammo- 
nium- Oder Obergangsmetalihydroxide, -oxide, -carbonate, -hydrogencarbonate oder leidit Idsliche -chloride, 
-sulfate, -phosphate oder -nitrate, wie beispielsweise Natrium-, Kalium-, Calciumhydroxid, -carbonat oder -hy- 
drogencarbonat, Calciumchlorid, Bariumchlortd, Kupfersulfat. Nickelchlorid oder Cobaltnitrat oder Alkylamine. 
wieTriethylamin, Isopropylamin, Diisopropylamin, Butylamin. 

Die Salze der Formel (XI) sind allgemein bekannte Verbindungea 

Als Verdflnnungsmittel zur Durchfflhrung des Herstellungsverfahrens (a) kommen sowohl fOr die 1. als auch 
fiir die Z Reakdonsstufe inerte organische Ldsungsmittel in Frage. Vorzugsweise verwendet man Aikohole, wie 
Methanol Ethanol, Propanol, Butanol, Ethylenglykol oder Ethylenglykohnonomethyl- oder -ethylether. 

Als Reaktionshilfsmittel zur Durchfuhnmg der 1. Stufe des Herstellungsverfalurens (a) kommen organische 
Oder anoi]ganische Sauren in Frage. Vorzugsweise verwendet man Schwefelsdure oder EsagsSure, gegebenen- 
falls auch in Gegenwart einer Puffersubstanz, wie beispielsweise Natriumacetat 

Die Reaktionsteroperaturen kOnnen bei der DurchfQhrung der 1. Stufe des Herstellungsverfahrens (a) in 
gewissen Bereichen variiert werdea Im allgemeinen arbeitet man zwischen —SO^C und -(-50'*C; vorzugsweise 
zwischen — 20°Cund +20**C 

Als SSurebindemittel zur Durchfuhrung der 2. Stufe des Hersteliimgsverfahrens (a) konunen alle flblicherwei- 
se verwendbaren anorganischen und organischen Basen in Frage. Vorzugsweise verwendet man AlkalimetaU- 
carbonate oder Hydrogencarbonate, wie Natriumcarbonat, Kahumcarbonat oder Kaliumhydrogencarbonat 

Das erfmdungsgemaBe Verfahren (a) kann auch direkt in einem Reaktionsschritt ohne Isoliening der Zwi- 
schenprodukte der Formel (IV) durchgef Qhrt werdea 

Die Reaktionstemperaturen kdnnen bei der Durchfflhrung der 2. Stufe des Herstellungsverfahrens (a) ebenso 
wie bei der einstufigen Reaktionsfuhrung in einem groBeren Bereich variiert werdea Im allgemeinen arbeitet 
man zwischen 0**C und 200** C, vorzugsweise zwischen + 50** C und + 150** C 

Zur Durchfflhrung des Herstellungsverfahrens (a) setzt man sowohl bei der einstufigen als auch bei der 
zweistufigen Reaktionsfflhrung pro Mol 23A6-Tetrafluor-4-trifluormethylphenyl-hydrazin der Formel (II) im 
allgemeinen 1.0 bis 3,0 Mol, vorzugsweise 1,0 bis 1,5 Mol an Acryhiitril-Derivat der Formel (III) und im Fall des 
zweistufigen Verfahrens gegebenenfalis in der 1. Stufe 1,0 bis 10,0 Mol an Reaktionshilfsmittel und gegebenen- 
falls in der 2. Stufe 1 ,0 bis 1 0,0 Mol an Saurebindemittel eia 

Die Aufarbeitung und Isolierung der Reaktionsprodukte der Formel (la) erfolgt nach flblichen Verfahrea 
beispielsweise durch Entfemen des organischen Verdunnungsmittels, Ausfailen des Reaktionsproduktes in 
Wasser, Absaugen und Trocknen des so erhaltenen Produktes. 

Als Verdflnnungsmittel zur Durchfflhrung des Herstellungsverfahrens (b) kommen anorganische oder organi- 
sche L5sungsmittel in Frage. Vorzugsweise verwendet man polare Ldsungsmittel, insbesondere Aikohole, wie 
beispielsweise Methanol, Ethanol oder Propanol, oder deren Gemische mit Wasser. 

Als Katalysatoren zur Durchfflhrung des Herstellungsverfahrens (b) kommen alle flblicherweise fflr derartige 
Esterverseifungen verwendbaren Katalysatoren in Frage. Vorzugsweise verwendet man Basen, wie beispiels- 
weise Natriumhydroxid, Natriumalkoholat oder Natriumcarbonat oder Saurea wie beispielsweise Cfalorwasser- 
stoffsaure. Bromwasserstoffs&ure oder Schwefelsaure. 

Die Reaktionstemperatur kdnnen bei der Durchfflhrung des erfindungsgemaBen Verfahrens (b) in einem 
groBeren Bereich variiert werdea Im allgemeinen arbeitet man bei Temperaturen zwisdien 20**C und 150**Q 
vorzugsweise bei Temperaturen zwischen 50° C und 1 00° C 

Zur Durchfuhrung des Herstellungsverfahrens (b) setzt man pro Mol an 4-Alkoxycarbonyl-5-amino-pyrazol 
der Formel (Ir) im allgemeinen 1,0 bis 15.0 Mol, vorzugsweise 1,0 bis 2,5 Mol an saurem oder basischem Kataly- 
sator em und erwarmt fflr mehrere Stunden auf die erforderliche Reaktionstemperatur. Die Aufarbeitung, 
Isoli erung undReinigung der Reaktionsprodukte der Formel (lb) erfolgt nach flblichen Verfahrea 

Als Veraunnungsmittel-zur-Durchfahrung-des-Herstellungsy.erf ahrens ( c) kommen ebenfalls anorganische 
Oder organische, vorzugsweise polare Ldsungsmittel in Frage, " ~ 

Insbesondere sind Aikohole, wie beispielsweise Methanol, Ethanol oder Propanol, oder deren Gemische mit 
Wasser geeignet 

Als Katalysatoren zur Ehirchfflhrung des Herstellungsverfahrens (c) kommen vorzugsweise Saurea insbeson- 
dere anorganische Mineralsauren wie Chlorwasserstoffsaure, Bromwasserstoffsdure oder Schwefelsaure in 
Frage. 

. Die Reaktionstemperaturen konnen bei der Durchfuhrung des Herstellungsverfahrens (c) in einem groBeren 
Bereich variiert werden. Im allgemeinen arbeitet man zwischen +50°C und -l-200*C; vorzugsweise zwischen 
+70°Cund +130**C 

Bei der Durchfflhrung des erfindungsgemaBen Verfahrens (c) setzt man pro M 1 an 5-Amino-l-phenyl-pyra- 
zol-Derivat der Formel (lb) im allgemeinen 1,0 bis 30,0 Mol, vorzugsweise 1,0 bis 15,0 Mol an Katalysatorsaure 
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ein und erwarmt fiir mehrere Stunden auf die erforderliche Temperatur. Die Aufarbeitung, Isoliening und 
ReinigungderReakti nsprodukte der Formel (Ic) erf Igt nach allgemein flblichen Verfahren. 

Bel Verwendung eines sauren Katalysators ist es auch moglich die erfindungsgemaBen Verfahren (b) (Ester- 
verseifung) und (c) (Decarboxylierung) in einem Reaktionsschritt als Eintopfverfahren durchzufahren. Auch in 
diesem Fall erfolgt die ReaktionsdurchfQhrung. Aufarbeitung und Isoliening der Reaktionsprodukte nach allge- 
mein tiblichen Methoden (vergL auch Herstellungsbeispiele). 

Zur Durchfuhrung des erfindungsgeniaBen Verfahrens (d) kommen als Verdtinnungsmittei inerte organische 
Losungsmittel infrage. Vorzugsweise verwendet man aliphatische, cyclische oder aromatische, gegebenenfalls 
halogenierte Kohlenwasserstoffe, wie beispielsweise Benzin» Benzol, Toluol, Xylol, Pentan, Hexan, Heptan, 
Cyclohexan, Petrolether, Ligroin. Methylenchlorid, Chloroform, Tetrachlorkohlenstoff, Chlorbenzol oder Di- 
chlorbenzol. Ether, wie Diethylether, Diisopropylether, Dioxan. Tetrahydrofuran oder Ethylenglykoldiethyl- 
ether oder -dimethylether. Ketone, wie Aceton, Butanon, Methylisopropylketon oder Methylisobutylketon, 
Ester, wie Essigsaureethylester, Nitrile, wie Acetonitril oder Propionitril, Amide, wie Dimethylformamid, 
Dimethylacetamid. N-Methylpyrrolidon oder Hexamethylphosphorsauretriamid Verwendet man Verbindun- 
gen der Formeln (V), (Va) oder (Vb) in fiflssiger Form, so ist es auch moglich, diese in entsprechendem OberschuB 
als Verdtinnungsmittei einzusetzen. 

Als Saurebindemittel zur Durchfuhrung des erfindungsgemaBen Verfahrens (d) kommen alle fijjlicherweise 
verwendbaren anorganischen und organischen Basen in Frage. Vorzugsweise verwendet nmn AlkalimetaUhydri- 
de, -hydroxide, -amide, -caitonate oder -hydrogencarbonate. wie beispielsweise Natriiunhymd, Natnumamid, 
Natriumhydroxid, Natriumcarbonat oder Natriumhydrogencarbonat, oder auch tertiare Amine, wie beispiels- 
weise Triethylamin, N J4-Dimethylanilin, Pyridin, 4-{N JS|-Dlmethylaniino)-pyridin, Diazabicyclooctan (DABCO), 
Diazabicydononen (DBN) oder Diazabicydoundecen (DBU). 

Die Reaktionstemperaturen kdnnen bei der DurchfOhrung des Herstellungsverfahrens (d) in einem grOBeren 
Bereich variiert werden. Im dlgemeinen arbeitet man zwischen — 20°C und +150*C, vorzugsweise zwischen 

0**Cund+100'C , ^ ^ 

Zur DurchfOhrung des Herstellungsverfahrens (d) setzt man pro Mol 5-Amino-l-phenyl-pyrazol der For- 
mel (Is) im allgemeinen 1.0 bis 20,0 Mol. vorzugsweise 1.0 bis 15,0 Mol an Verbindung der Formel (V^ (Va), bzw. 
(Vb) und gegebenenfalls 1,0 bis 3,0 Mol, vorzugsweise 1,0 bis 2,0 Mol an Saurebindemittel eia Die Reaktions- 
durchfuhrung, Aufarbeitung und Isolierung der Reaktionsprodukte der Formel (Id) erfolgt in allgemein tiblicher 
Art und Weise. 

Als Verdtinnungsmittei zur DurchfOhrung des erfindungsgemaBen Verfahrens (e) kommen alle ublicherweise 
fOr derartige elektrophile Substituenten verwendbaren LSsungsmittel in Frage. Vorzugsweise verwendet man 
die als Reagenzien in Frage kommenden Sauren oder Gemische, wie beispielsweise Schwef elsaure. Salpetersau- 
re, Sulfuryldilorid, Phosphoroxychlorid/Dimethylformamid oder Nitriersaure, gleichzeitig als Verdflnnungsmit- 
tel Es kommen gegebenenfalls auch inerte organische Ldsungsmittel, wie beispielsweise Eisessig oder chlorierte 
Kohienwasserstoffe. wie Methylenchlorid. Chloroform oder Tetrachlorkohlenstoff, als Verdfinnungsmittel in 
Frage. 

Als Katalysatoren oder Reaktionshilfsmittel zur DurchfOhrung des Herstellungsverfahrens (e) kommen eben- 
falls die fOr derartige Reaktionen flbltchen Katalysatoren in Frage: vorzugsweise verwendet man saure Kataly- 
satoren wie beispielsweise Schwefelsaure. Eisen-III-chlorid oder andere Lewis-Sauren oder Acetimhydrid 

Die Reaktionstemperaturen kdnnen bei der DurchfOhrung des Herstellungsverfahrens (e) in einem grdBeren 
Bereich variiert werden. Im allgemeinen arbeitet man zwischen -50*C und -l-200*C vorzugsweise zwischen 
— 20°Cund-l-150'*C 

Zur DurchfOhrung des Herstellungsverfahrens (e) setzt man pro Mol 5-Amino-l-phenyl-pyrazol der For- 
mel (It), im allgemeinen 1,0 bis 10,0 Mol, vorzugsweise 1.0 bis 5.0 Mol an elektrophilem Agens der Formd (VI) 
und gegebenenfalls 0.1 bis 10 Mol an Katalysator oder Reaktionshilfsmittel ein. Die Reaktionsf Ohrung. Aufarbei- 
tung und Isoliening der Realtionsprodukte der Formd (le) erfolgt in allgemein Oblicher Art imd Weise. 

Als VerdOnnungsmittel zur DurchfOhrung des erfindungsgemaBen Verfahrens (f) kommen anorganische oder 
organische polare Ldsungsmittel in Frage. Vorzugsweise verwendet man Alkohole, wie beispielsweise Metha- 
nol, Ethanol oder Propanol, oder deren Gemische mit Wasser. 

Als Katalysatoren zur DurchfOhrung des Herstellungsverfahrens (f) kommen vorzugsweise SSuren, insbeson- 
dere Oilorwasserstoffsaure oder Schwefelsaure in Frage. 

Die Reaktionstemperaturen kSnnen bei der DurchfOhrung des Herstellungsverfahrens (f) in einem grdBeren 
Bereich variiert werdea Im aUgemeinen arbeitet man zwischen -l-20*'C und -»-150**C, vorzugsweise zwischen 
-f-50*Cund+120''C 

Zur DurchfOhrung des Herstellungsverfahrens (f) setzt man pro Mol 5-Acylamino-l-phenyl-pyrazol der 
Formel (lu) im allgemeinen 1,0 bis 20,0 Mol, vorzugsweise 1,0 bis 10.0 Mol an Katalysatorsaure ein und erwarmt 
fOr mehrere Stunden auf die erforderliche Reaktionstemperatur. Die Aufarbeitung, Isolierung und Reinigung 
der Reaktionsprodukte der Formel (If) erfolgt nach Oblichen Methoden. 

Als VerdOnnungsmittel zur DurchfOhrung des erfindungsgemaBen Verfahrens (g) kommen polare organische 
Ldsungsmittel oder deren Gemische mit Wasser in Frage. Vorzugsweise verwendet man Alkohole wie Metha- 
nol. Ethanol oder Propanol oder deren Gemische mit Wasser. 

Als basische Reaktionsteilnehmer bei der DurchfOhrung des erfindungsgemaBen Verfahrens (g) kommen alle 
Oblichen anorganischen oder organischen Basen in Frage. Vorzugsweise verwendet man Amine oder Ammo- 
niakldsungen od r Alkalimetallcarbonate bzw. -hydrogencarbonate, wie Natrium- oder Kaliumcarbonat oder 
Natriumhydrogencarb nat 

Die Reaktionstemperaturen konnen bei der DurchfOhrung des erfindungsgemaBen Verfahrens (g) m emem 
grdBeren Bereich variiert werden. Im allgemeinen arbeitet man zwischen 0*C und 80" C, vorzugsweise zwischen 
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20° und80*'Qvorzugsweisezwischen20*'Cund40"C 

Zur DurchfOhrung des erftndungsgem^en Verfahrens (g) setzt man pro Mol 5-Bis-sulf6nyl-amino-pyrazol 
der Formel (Iv) im allgemeinen 1,0 bis 30,0 M 1 vorzugsweise 1,0 bis 1 5,0 Mol an Base ein. 

Die Reaktionsmischung wird in einem geeigneten VerdOnnungsmittel so lange gerOhrt (30 hiinuten bis 20 
Stunden) bis bei chromatographisdier Kontrolle kein Ausgangsprodukt mehr nachweisbar ist Die Aufarbeitung 
der Realctionsprodukte der Formel (Ig) erfolgt nach ublichen Metiioden. 

Zur DurchfOhrung des erfindungsgem&fien Verfahrens (h) kommen als VerdOnngsmittel inerte organische 
LOsungsmittel in Frage. Vorzugsweise verwendet man die bei Verfahren (d) genannten VerdOnnungsmitteL 
Verwendet man die Verbindungen der Formel (Vlf ) in flttssiger Form, so ist es auch moglich, diese in entspre- 
chendem OberschuB als Verdtinnungsmittei einzusetzen. . 

Als Reaktionshilfsmittel zur Durchfiihrung des erfindungsgemaBen Verfahrens (h) konmien tertidre Amine, 
wie beispielsweise Triethylamin, N,N-Dimethylanilin, Pyridin, 4-(N,N-Dimethylamino)-pyridin, Diazabicydo- 
octan (DABCO), Diazabcyclononen (DBN) Oder Diazabicycloundecen (DBU), in Frage. 

Die Reaktionstemperaturen kOnnen bei der DurchfOhrung des Verfahrens (h) in einem grdfieren Bereich 
variiert werdea Im allgemeinen arbeitet man zwischen — 20*'C und + ISO^'C vorzugsweise zwischen O^'C und 
+ 100''C 

Zur DurchfOhrung des Hersteltungsverfahrens (h) setzt man pro Mol 5-Amino-l-phenyl-pyrazol der For- 
mel (Is) im allgemeinen 1,0 bis 20,0 Mol, vorzugsweise 1,0 bis 15,0 Mol an Verbindung der Formel (VII) und 
gegebenenfalis 1,0 bis 3,0 Mol, vorzugsweise 1/) bis 2,0 Mol an Reaictionshilfsmittel eia Die ReaktionsaunrnfOh- 
rung, Aufarbeitung und Isolierung der Reaktionsprodukte der Formel (Ih) erfolgt In allgemein Oblicher Art und 
Weise. 

Als Verdunnungsmittel zur DurchfOhrung des erfindungsgemaBen Verfahrens (i) kommen inerte organisdie 
Ldsungsmittel in Frage. Hierzu gehdren insbesondere aliptiatische oder aromatische, gegebenenfalis halogenier- 
te Kohlenwasserstoffe, wie beispielsweise Benzin, Benzol, Toluol, Xylol, Chlorbenzol, Petrolether, Hexan, Qydo- 
hexan, Dichlormethan, Chloroform, TetrachlorkohienstofF, Ether, wie Diethylether, Dioxan, Tetrahydrofiiran 
Oder Ethylenglykoldimethyl- oder -diethylether, Ketone wie Aceton oder Butanon, Nitrile, wie Acetonitril oder 
Propionitril, Amide, wie Dimethyiformamid, Dimethylacetamid, N-MethylformaniUd, N-Methylpyrrolidon oder 
Hexamethylphosphors^uretriamid, Ester, wie Essigs^ureethylester oder Sulfoxide, wie Dimethylsulfoxid. 

Das erfindungsgem^e Verfahren (jl) kann gegebenenfalis in Gegenwart eines geeigneten Saurebmdemittels 
durchgefOhrt werden. 

Als solche kommen alle Oblichen anorganischen oder organischen Basen infrage. Hierzu gehdren beispielswei- 
se Alkalimetallhydroxide, wie Natriumhydroxid oder Kaliumhydroxid, Alkalimetallcarbonate, wie Natriumcar- 
bonat, Kaliumcarbonat oder Natriumhydrogencarbonat, sowie terti&'e Amine, wie Triethylamin, N,N-Dimethyl- 
anilin, Pyridin, N,N-Dimethylaminopyridin, Diazabicyclooctan (DABCX>X Diazabicyclononen (DBN) oder Di- 
azabicycloundecen (DBU). 

Es ist jedoch auch mOglich, einen entsprechenden OberschuB an dem als Reaktionspartner eingesetzten Amin 
der Formel (IX)gleichzeitig als SSurebindemittei zu verwenden. 

Die Reaktionstemperaturen konnen bei der DurchfOhrung des erfmdungsgemaBen Verfahrens (i) in einem 
groBeren Bereich variiert werden. Im allgemeinen arbeitet man bei Temperaturen zwischen — 20'*C und 
+ 200° C vorzugsweise bei Temperaturen zwischen 0° C und + 1 50** C 

Zur DurchfOhrung des erRndungsgem&Ben Verfahrens (i) setzt man pro Mol an 5-Halogen-pyrazol der 
Formel (VIII) im allgemeinen 1,0 bis 10i,0 Mol, vorzugsweise 1,0 bis 5,0 Mol an Amin der Formel (DC) em. Die 
ReaktlonsdurchfOhrung, Aufarbeitung und Isolierung der Reaktionsprodukte der Formel (li) erfolgt nach allge- 
mein Oblichen Verfahrea 

Als VerdOnnungsmittel zur DurchfOhrung der erfmdungsgem&Ben Verfahren (k) kommen inerte organische 
Ldsungsmittel in Frage. Vorzugsweise verwendet man aliphatische, oder aromatische, gegebenenfalis haioge- 
nterte fCohlenwasserstoffe, wie Benzin, Benzol, Toluol. Xylol, Pentan, Hexan, Heptan, Cydohexan, Petrolether, 
Ligroin. Methylenchlorid, Ethylenchlorid. Chloroform, Tetrachlorkohlenstoff, Chlorbenzol oder Dichlorbenzol, 
Ether, wie Diethylether oder Dilsopropylether, Ethylenglykoldiraethylether, Tetrahydrofuran oder Dioxan, Ke- 
tone, wie Aceton oder Butanon, Methylisopropylketon oder Methylisobutylketon, Ester, wie EssigsSureethyl- 
ester, Nitrile, wie Acetonitril oder Propionitril, Amide, wie Dimethyiformamid, Dimethylacetamid, N-Methylpyr- 
rolidon oder Hexamethylphosphors&uretriamid, oder Aikohole wie Methanol, Ethanol oder IsopropanoL 

Es ist jedoch auch moglich, die als Reaktionskomponenten verwendeten Verbindungen der Formel QC) in 
entsprechendem OberschuB gleichzeitig als VerdOnnungsmittel einzusetzea 

Das erfindungsgemaBe Verfahren (k) kann gegebenenfalis in Gegenwart eines basischen Katalysators durch- 
gefOhrt werdea Als solche kommen alle Oblichen anorganischen oder organischen Basen infrage. Vorzugsweise 
verwendet man die beiJVerfahren fi) g enannten Basen. 

Die Reaktionstemperaturen kdnnen bei dem errindungsgemaBen^Vefaireir(kj"ebenfalls m einem 
Bereich variiert werden. Im allgemeinen arbeitet man zwischen 0°C und +200°C, vorzugsweise zwischen 
+20**C und +150*^0 

Zur DurchfOhrung des erHndungsgenUlBen Verfahrens (k) setzt man pro Mol (Bis)Carbamat der Formel (Iw) 
im allgemeinen 1 bis 20 Mol, vorzugsweise 1 bis 10 Mol der Verbindung der Formel (X) und gegebenenfalis 0,1 
bis 2 Mol, vorzugsweise 0,1 bis I Mol Katalysator ein und erwarrat fOr mehrere Stunden auf die erf rderliche 
Temperatur. Die Aufarbeitung und Isolierung der Reaktionsprodukte der Formel (Ik) erf Igt nach Oblidien 
Verfahrea 

Als VerdOnnungsmittel zur DurchfOhrung der erfindungsgemaBen Verfahren (1) und (m) kommen polare 
organische Ldsungsmitt 1, Wasser oder waDrige Gemische. in Frage. Vorzugsweise verwendet man Aikohole, 
wie beispielsweise Methan 1, Ethanol oder Propanol, deren Gemische mit Wasser oder remes Wasser. 
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Die Reakti nstemperaturen kdnnen bei der Durchfuhning der Herstellungsverfahren (1) und (m) ebenfalls in 
einem grdBeren Ber ich variiert werden. Im allgemeinen arbeitet man zwischen O^'C und +80*'Q vorzugsweise 
zwischen +20"C und +40**C 

Zur DurchfOhning der erfmdungsgem^en Verfahren (I) und (m) setzt man pro M 1 5-Amido-pyrazol der 
Formel (Ix) oder (ly) im aUgemeinen 1,0 bis 10 Mol, vorzugsweise 1.0 bis 5,0 Mol an Salz der Formel pCI) oder an 
Amin ein. 

Zur Herstellung der Natrium-, Kalium- oder Ammoniumsalze setzt man eine Verbindung der Formel (be) oder 
(ly) in w^Briger L5sung oder einem organischen Ldsungsmittel, wie Aceton, Methanol, Ethanol oder Dimethyl- 
formamid. mit Natrium-, Kalium- oder Ammoniumhydroxid oder einem Amin um und isoliert die Salze durdi 
Abfiltrieren oder durch ^ndampf en der Losung und reinigt sie gegebenenfalls durch Umkristallisieren. 

Die Calcium-, Barium-, Magnesium-, Mangan-, Kupfer-, Nickel-, Zinn-, Eisen- oder Cobaltsalze werden 
hergestellt aus den Natriumsalzen durch Behwdeln mit einem entsprechenden anorganischen Metallsalz; z. R 
Calciumchlorid, Bariumchlorid, Kupfersulfat, Nickelchlorid oder Cobaltnitrit Die Caldumsalze konnen audi 
hergestellt werden durch Behandehi einer Verbindung der Formel (Ix) oder (ly) mit Caldumhydroxid 

Die erfindungsgem^en Wirkstoffe kdnnen als Defoliants, Desiccants, Krautabtdtungsmittel und insbesonde- 
re als Unkrautvemichtungsmittel verwendet werdea Unter Unkraut im weitesten Sinne sind alle Pflanzen zu 
verstehen, die an Orten aufwachsea wo sie unerwdnscht sind Ob die erflndungsgem^en Stoffe als totale oder 
selektive Herbizide wirken, hangt im wesentlichen von der angewendeten Menge ab. 

Die erfindungsgemftBen Wirkstoff e kdnnen z. B. bei den folgenden Pflanzen verwendet werden: 

Dikotyie UnkrSluter der Gattungen: 

Sinapis, Lepidium, Galium, Stellaria, Matricaria, Anthemis, Galinsoga, Chenopodium, Urtica, Senecio, Ama- 
ranthus, Portulaca, Xanthium, Convolvulus, Ipomoea, Polygonum, Sesbania, Ambrosia, Cirsium, Carduus, Son- 
chus. Solanum, Rorippa, RotaJa, Lindemia, Lamium, Veronica, Abutilon. Emex, Datura, Viola, Galeopsis. Papa- 
ver.Centaurea. 

Dikotyie Kulturen der Gattungen: 

Gossypium, Glycine, Beta. Daucus, Phaseolus, Pisum. Solanum. LJnum. Ipomoea, Vicia, Nicotina, Lycopersi- 
con, Aradiis, Brassica, Lactuca. Cucumis, Cucurbita 
Monokotyie UnkrSuter der Gattungen: 

Echinochloa, Setaria. Panicum, Digitaria, Pbleum, Poa, Festuca, Eieusine, Brachiaria, Lolium, Bromus. Avena, 
Cyperus, Sorghum, Agropyron, Cynodon, Monochoria, Rmbristylis, Sagittaria, Eleodiaris, Sdrpus, Paspalum, 
Ischaemum, Sphenoclea. Dactyloctenium, Agrostis, Alopecurus, Apera. 

Monokotyie Kulturen der Gattungen: 

Oryza. Zea,Tridcum, Hordeum, Avena, Secale. Sorghum, Panicum, Saccharum. Ananas, Asparagus, Allium. 

Die Verwendung der erfrndungsgemaBen Wirkstoffe ist jedoch keineswegs auf diese Gattungen beschrankt. 
sondem erstreckt sich in gleicher Weise auch auf andere Pflanzen. 

Die Verbindungen eignen sich in Abh^gigkeit von der Konzentration zur Totalunkrautbekampfung z. B. auf 
Industrie- und Gleisanlagen und auf Wegen und Pl&tzen mit und ohne Baumbewuchs. Ebenso kdnnen die 
Verbindungen zur Unkrautbekampfung in Dauerkulturen, z. B. Forst-, Ziergehdlz-, Obst-, Wein-, Qtrus-, NuB-. 
Bananen-, Kaffee-. Tee-. Gummi-, Olpahn-. Kakao-. Beerenfrucht- und Hopfenanlagen und zur selektiven 
Unkrautbekampfung in einjShrigen Kulturen eingesetzt werdea 

Dabei lassen sich die erfmdungsgemaBen Wurkstoffe mit besonders gutem Erfolg zur selektiven Bekampfung 
dikot^er Unkrauter in monokotylen und dikotylen Kulturen wie beispielsweise Weizen oder Sojabohnen 
einsetzen. 

Audi die Vorprodukte der Formel (VIII) besitzen eine hohe herbizide WurksamkeiL 
AuBerdem zeigen die erfindungsgemaBen Wirkstoffe eine blattinsektizide Wirkung. 

DarQberhinaus greifen die erfindungsgemaBen Wirkstoffe in dem Metabolismus der Pflanzen ein und kdnnen 
deshalb als Wachstumsregulatoren eingesetzt werdea 

Fflr die Wirkungsweise von Pflanzenwachstumsregulatoren gilt nach der bisherigen Erfahrung, daB ein 
Wirkstoff audi mehrere versdiiedenardge Wirkungen auf Pflanzen ausQben kana Die ^^kungen der Stoffe 
htogen im wesentlichen ab von dem Zeitpunkt der Anwendung bezogen auf das Entwicklungsstadium der 
Pflanze sowie von den auf die Pflanzen oder ihre Umgebung ausgebrachten Wirkstoffmengen und von der Art 
der Applikation. In jedem Fall soUen Wachstumsregulatoren die Kulturpflanzen in bestimmter gewQnschter 
Weise beeinflussea 

Pflanzenwuchsregulierende Stoffe kdnnen zum Beispiel zur Hemmung des vegetaiiven Wachstums der Pflan- 
zen eingesetzt werdea Eine derartige Wuchshemmung ist unter anderem bei GrSsem von wirtschaftlichem 
Interesse, denn dadurch kann die Hat^gkeit der Grasschnitte in Ziergarten, Park- und Sportanlagen. an StraBen- 
rdndera auf Hugh^en oder in Obstanlagen reduziert werdea Von Bedeutung ist auch die Hemmung des 
Wudises von krautigen und holzigen Pflanzen an StraBenrandem und in der Nahe von Pipelines oder Oberiand- 
leitungen oder ganz allgemein in Bereichen. in denen ein starker Zuwachs der Pflanzen unerwQnscht ist 

Wichtig ist auch die Anwendung von Wachstumsregulatoren zur Hemmung des Langenwadistums von 
Getreide. Hierdurch wird die Gefahr des Umknickens ("Lagemsf^ der Pflanzen vor der Emte verringert oder 
voilkommen beseitigt AuBerdem kdnnen Wachstumsregulatoren bei Getreide eine Halmverst^rkung hervorru- 
fen. die ebenfalls dem Lagern entgegenwirkt Die Anwendung von Wachstumsregulatoren zur Halmverkiirzung 
und HalmverstSrkung erlaubt es, hdher DQngermengen auszubringen, um den Ertrag zu steigem. ohne daB die 
Gefahr besteht. daB das Getreide lagert 

Eine Hemmung des vegetativen Wachstums ermdglicht bei vielen Kulturpflanzen eine dichtere Anpflanzung. 
so daB Mehrertrgge bezogen auf die Bodenfl^che erzielt werden kdnnea Ein Vorteil der so rzielten kleineren 
Pflanzen ist auch. daB die Kultur leichter bearbeitet und beerntet werden kann. 
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Eine Henunung des vegetativen Wachstums der Pflanzen kann auch dadurch zu Ertragssteigerungen fOhren. 
daB die Nahrstoffe und Assimilate in starkerem MaBe der BlQten- und Fruchtbildung zugute kommen als den 
vegetativen Pflanzenteilen. 

Mit Wachstumsregulatoren laBt sich hauf ig auch eine Fordening des vegetativen Wachstums erzielen. Dies ist 
van groBem Nutzen» wenn die vegetativen PHanzenteile geerntet werdea Eine Fdrderung des vegetativen 
Wachstums kann aber auch gieichzeidg zu einer Forderung des generativen Wachstums fdhren, dadurch daB 
mehr Assimilate gebildet werden, so daB mehr oder grdBere FrQchte entstehea 

Ertragssteigerungen kdnnen in manchen Fallen durch einen Eingiiff in den pflanzlichen Stoffwechsel erreicht 
werden, ohne daB sich Anderungen des vegetativen Wachstums bemerkbar machea Ferner kann mit Wachs- 
tumsregulatoren eine Veranderung der Zusanmiensetzung der Pflanzen erreicht werden, was wiedenun zu einer 
Qualitatsverbesserung der Emteprodukte fQhren kana So ist es beispielsweise mogiich, den Gehalt an Zucker in 
Zuckerraben, Zuckerrohr, Ananas sowie in Zitrusfriichten zu erhdhen oder den Proteingehalt m Soja oder 
Getreide zu steigem. Auch ist es beispielsweise mogiich, den Abbau erwunsditer Inhaltsstoffe, wie z. B. Zucker 
in Zuckerniben oder Zuckerrohr, mit Wachstumsregulatoren vor oder nach der Emte zu hemmen. AuBerdem 
laBt sich die Produktion oder der AbfluB von sekundaren Pflanzeninhaltsstoffen positiv beeinflussea Als Beispiel 
sei die Stimulierung des Latexflusses bei Gununibaumen genannt 

Unter dem EinfluB von Wachstumsregulatoren kann es zur Ausbildung parthenokarper FrQchte konomea 
Ferner kann'das Geschlecht der BlUten beeinfluBt werdea Auch kann eine Sterilitat des Pollens erzeugt werden, 
was bei der Zuchtung und Herstellung von Hybridsaatgut eine grofie Bedeutung hat 

Durch den Einsatz von Wachstumsregulatoren laBt sich die Verzweigung der Pflanzen steuera Einerseits 
kann durch Brechen der Apikaldominanz die Entwicklung von Seitentrieben gefdrdert werden, was besonders 
im Zierpflanzenbau audi in Verbindung mit einer Wuchshemmung sehr erwQnscht sein kana Andererseits ist es 
aber auch mogiich, das Wachstum der Seitentriebe zu hemmea FQr diese Wirkung besteht z. B. groBes Interesse 
im Tabakanbau oder bei der Anpflanzung von Tomatea 

Unter dem EinfluB von Wachstumsregulatoren kann der Blattbestand der Pflanzen so gesteuert werden, daB 
ein Entblattern der Pflanzen zu einem gewQnschten Zeitpunkt erreicht wird. Eine derartige Entlaubung spielt bei 
der mechanischen Beemtung der Baumwolle eine groBe RoUe ist aber auch in andere Kulturen wie z. B. im 
Weinbau zur Erlek;hterung der Ernte von Interesse. Eine Endaubung der Pflanzen kann auch vorgenommen 
werden, um die Transpiration der Pflanzen vor dem Verpflanzen herabzusetzen. 

Ebenso laBt sich mit Wachstumsregulatoren der Fruchtfall steuern. Einerseits kann ein vorzeitiger Fruchtfall 
verhindert werdea Andererseits kann aber auch der Fruchtfall oder sogar das Abfallen der Blfiten bis zu einem 
gewQnschten MaBe gefdrdert werden ("AusdOnnung*^, um die Altemanz zu brechea Unter Altemanz versteht 
man die Eigenart einiger Obstarten, endogen bedingt von Jahr zu Jahr sehr unterschiedliche Ertrage zu bringea 
Schliefilich ist es mdgiich. mit Wachstumsregulatoren zum Zeitpunkt der Emte die zum Ablosen der FrQchte 
erforderlichen Krafte zu reduzieren, um eine mechanische Beemtung zu ermdglichen oder eine manuelle 
Beemtung zu erleichtem. 

Mit Wachstumsregulatoren iafit sich ferner eine Beschleunigung oder auch Verzogerung der Reife des 
Entegutes vor oder nach der Ernte erreichea Dieses ist von besonderem Vorteil, weil sich dadurch eine optimale 
Anpassung an die BedOrfnisse des Marktes herbeifOhren laBt Weiterhin kdnnen Wachstumsregulatoren in 
manchen IMen die Fruchtausfarbung verbessera DarQber hinaus kann mit Wachstumsregulatoren auch eine 
zeitliche IConzentrierung der Reife erzielt werden. Damit werden die Voraussetzungen dafQr geschaffen, da z. B. 
bei Tabak, Tomaten oder Kaf fee eine vollstandige mechanische oder manuelle Beemtung in einem Arbeitsgang 
vorgenommen werden kana 

Durch Anwendung von Wachstumsregulatoren kann femer die Samen- oder Knospenruhe der Pflanzen 
beeinfluBt werden, so daB die Pflanzen. wie z. B. Ananas oder Zierpflanzen in Gartnereien, zu einem Zeitpunkt 
keimen, austreiben oder blQhen. an dem sie normalerweise hierzu keine Bereitschaft zeigea Eine Verzdgerung 
des Austriebes von ICnospen oder der Keimung von Samen mit Htlfe von Wachstumsregulatoren kann in 
frostgefahrdeten Gebieten erwQnscht sein, um Schadigungen durch Spatfrdste zu vermeidea 

SchlieBlich kann mit Wachstumsregulatoren eine Resistenz der Pflanzen gegen Frost, Trockenheit oder hohen 
Salzgehalt des Bodens induziert werden. Hierdurch wird die Kultivienmg von Pflanzen in Gebieten mdglich, die 
hierzu normalerweise ungeeignet sind. 

Die Wirksto^e kdnnen in die Qblichen Formulierungen QberfQhrt werden, wie Losungen, Emulsionen, Spritz- 
pulver, Suspensionen, Pulver, Staubemittel, Fasten, losliche Pulver, Granulate, Suspensions-Emulsions-Konzen- 
trate, wirkstoffimpragnierte Katur- und synthetische Stoffe sowie Feinstverkapselungen in polaren Stoffe. 

biese Formulierungen werden in bekannter Weise hergestellt, z. B. durch Vermischen der Wirkstoffe mit 
.Streckinitteln,_alsoJlu^ Ldsungsmitteln und/oder festen Tragerstoffen, gegebenenfalls imter Verwendung 
von oberflachenakdven MittelnralsO'Emdgiermitteln-und/oder-Dispergierniittel n und/oder schaimierzeug en- 
denMittela 

Im Falle der Benutzung von Wasser als Streckmittel kdnnen z. B. auch organische Ldsungsmittel als Hilfsld- 
sungsmittel verwendet werden. Als flOssige Ldsungsmittel kommen im wesentlichen in Frage: Aromaten, wie 
Xylol, Toluol, oder Alkylnaphthaline, chlorierte Aromaten und chlorierte aliphatische Kohlenwasserstoffe, wie 
Chlorbenzole, Chlorethylene oder Methylenchlorid, aliphatische Kohlenwasserstoffe, wie Cydohexan oder 
Paraffine, z. B. Erddlfraktionen, mineralische und pflanzlidie Ole, Alkoh le wie Butanol oder Glycol sowie deren • 
Ether und Ester, Ketone wie Aceton, Methylethylketon, Methytisobutylketon oder Cycl hexanon, stark polare 
Ldsungsmittel, wie Dimethylformamid und Dimethylsulfoxid, sowie Wasser. 

Als feste Tragerstoffe kommen in Frage: z. B. Ammoniumsalze und natQrliche Gesteinsm hie, wie KaolinCf 
Tonerden, Talkum, Kreide, Quarz, Attapulgit, Montmorillonit oder Diatomeenerde und synthetische Gesteins- 
mehle, wie hochdisperse Kieselsaure, Alummiumoxid und Silikate, als feste Tragerstoffe fQr Granulate kommen 
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in Frage: z. B. gebrochene und fraktionierte natOrliche Gestein wie Calcit. Maraior, Bims, Sepiolith, Do! mit 
sowie synthetisch Granulate aus anorganischen und organischen Mehlen sowie Granulate aus organischen 
Material wie Sagemehl. KokosnuBschalen, Maiskolben und Tabakstengel; als Emulgler- und/oder schaumerzeu- 
gendes Mittel kommen in Frage: z. B, nichtionogene und anionische Eraulgatoren, wie Polyoxyethylen-Fettsau- 
re-Ester, Polyoxyethylen-Fettalkohol-Ether, z. B. Aikylaryl-polyglykolether, Alkylsulfonatd Alkylsulfate. Aryl- 
sulfonate sowie EiweiBhydrolysate; als Dispergiermittel konunen in Frage: z. B. Ugnin-SulHtablauge und Me- 
thylcelluiose. 

Es kdnnen in den Fonnulierungen Haftmittel wie Carboxymethylcellulose, natflrliche und synthetische. pul- 
verige, kdrnige oder latexformige Polymere verwendet werden, wie Gummiarabicum, Polyvinylalkohol, Polyvi- 
nylacetat. sowie natOrliche Phospholipide, wie Kephaline und Lecithine und synthetische Phospholipide. Weitere 
Additive kdnnen mineralische und vegetabile Ole seia 

Es kdnnen Farbstoffe wie anorganische Pigmente. z. B. Eisenoxid. Tltanoxid, Ferrocyanblau und organische 
Farbstoffe, wie Alizarin-. Azo- und Metallphthalocyaninfarbstoffe und SpureunShrstoffe wie Salze von Eisen, 
Mangan, Bor, Kupfer, Kobalt. MolybdSn und Zink verwendet werdea 

Die Formulierungen enthalten im allgemeinen zwischen 0,1 und 95 Gewichtsprozent Wirkstoff, vorzugsweise 

zwischen 0,5 und 90%. . . 

Die erfindungsgemaBen Wrkstoffe kdnnen als solche oder in ihren Formulierungen auch m Mischung mit 
bekannten Herbisden zur Unkrautbekampfung Verwendung finden, wobei Fertigformulierungen oder Tankmi- 
sdiungen mOg^ch sind. 

For die Mischungen kommen bekannte Herbizide wie z.B. l-Amino-6-ethylthio-3-(2;2-dimethylpro- 
pyl)-U.5-triaan-2.4(lH3H)-dion oder N-(2-BenzthiazolyI)-N,N'-dimethyl-hamstoff zur Unkrautbekampfung in 
Getreide; 4-Amino-3-methyl-6-phenyMA4-triazin-5(4H)-on zur Unkrautbekampfung in Zuckerruben und 
4-Amino-6-{l,l-dimethylethyl)-3-methyIthio-lA4-triazin-5(4H)-on zur Unkrautbekampfung in Sojabohnen, m 
Frage. Auch Mischungen mit N.N-Dimethyl-N'-(3-chIor-4-methylphenyI)-hamstoff; NJ^I-Dimethyl-N'-(4-iso- 
propylphenyl)-hamstoff: 2.4-Dichlorphenoxyessigsaure; 2,4-Dichlorphenoxypropionsaure; (2-Methyl-4-Chlor- 
phenoxy)-essigsaure; (4-Chlor-2-meth^-phenoxy)-propionsaure; 2-[4-{3,5-Dichlorpyrid-2-3doxy>-phenoxy>pro- 
pionsaure-(2-benzyloxyethylester); -(trimethylsilyknethylester) oder -(2^-diethoxyethylester); MethyI-5-(2.4-di- 
chlorphenoxy)-2-nitrobenzoat; 3^Diiod-4-hydroxybenzonitril; 2-Chlor-N-fl;4-methoxy-6-methyl-lA5-triazin- 
2-yl)-amino><^bon^}-ben2olsulfonamid, 4-EthylanMno-2-t-butylanMno-6-methylthio-s-tnaan; N-MeUiyl- 
2-(benzthiazol-2-jdoxy)-acetamid; N-(l-Ethylpropj1)-3.4-dimeth3d-2.6-dinitroanilm; aUoressigsaure-N-(methox- 
ymethylRe-diethylaniUd; 2-Ethyl-6-methyl-N-(l-methyl-2-methoxyethy!)<hIoracetaniIid; 2,6-Dimtro-4-tn- 
fluormethyl-N,N-dipropylanilin; 2-i44[3-ailor-5-(trinuormethyl^2.pyridinyl]K>xy>phenoxyhpropansauree^^^ 
lester sowie weitere Triaanonen sind moglich. Eimge Mischungen zeigen Oberraschenderweise auch synergisti- 
scheWirkung. 

Auch Mischungen mit anderen bekannten Wirkstoffen, wie Fungiziden, Insektiziden, Akariziden, Nematizi- 
den, Schutzstoff en gegcn VogelfraB, Pflanzennahrstoffen und Bodenstrukturverbesserungsmitteln sind mdglich.. 

Die Wirkstoffe kdnnen als solche, in Form ihrer Formulierungen oder den daraus durch weiteres VerdOnnen 
bereiteten Anwendungsformen, wie gebrauchsfertige Ldsungen, Suspensionen, Emulsionen, Pulver. Fasten und 
Granulate angewandt werden. Die Anwendung geschieht in ablicher Weise, z. B. durch GieBen, Spntzen, 

Sprtthen,Streuen. « , ^ i- - 

Die erfindungsgemaBen Wirkstoffe kdnnen sowohl vor als auch nach dem Auflaufen der Pflanzen appliziert 

werden. 

Sie kdnnen auch vor der Saat in den Boden eingearbeitet werden. 

Die angewandte Wirkstoffmenge kann bei der Anwendung der erfindungsgemaBen Verbindungen als Herbi- 
zide in einem grdfleren Bereich schwanken. Sie hangt im wesentlichen von der Art des gewflnschten Ef fektes ab. 
Im allgemeinen liegen die Aufwandmengen zwischen 0.01 und 1 0 kg Wirkstoff pro Hektar Bodenfiache, vorzugs- 
weise zwischen 0,05 und 5 kg pro ha. 

Die Heistellung und die Verwendung der erfindungsgemaBen Wirkstoffe geht aus den nacfafolgenden Beispie- 

len hervor. i » j- 

Bd der Anwendung der erfindungsgemaBen Verbindungen als Pflanzenwachsturasregulatoren konnen die 

Aufwandmengen ebenfalls in einem grdBeren Bereich variiert werden, Im allgemeinen verwendet man pro 

Hektar Bodenfiache 0,01 bis 50 kg, bevorzugt 0,05 bis 10 kg an Wirkstoff. 
FOr die Anwendungszeit gilt, daB die Anwendung der Wachstumsregulatoren in einem bevorzugten Zeitraum 

vorgenommen wird, dessen genaue Abgrenzung sich nach den klimatischen und vegetativen Gegebenheiten 

richtet 
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Herstellungsbeispiele: 
Beispiel 1 : 

COOC2H5 




(Verfahren a) 

40 g (0,161 Mol) 23^,6-Tetranuor-4-trifluonnethyIphenylhydrazin und 273 g (0,161 Mol) Ethoxymethylency- 
anessigsaureethylester werden in 70 ml Ethanol geldst und 10 Stunden unter RUckfluB erwfirmt Das Losungs- 
mittel wird im Vakuum abdestilliert und der RQc^tand in 100 mi Diethylettier suspendiert, filtriert und getrock- 
net Man erhait 52^ g (87,4% der Theorie) 5-Aniino-4-ethoxycarbonyl-l-(23i5,6-tetrafluor-4-trifluormethyl-phe- 
nyl)-pyrazol vomSchmelzpunkt US^C— 176°C 

Beispiel 2: 

N NH2 




(Verfahren b+c) 

100 g (0,270 Mol) 5-Amino-4-ethoxycarbonyl-l-(23A6-tetrafluor-4-trifluonnethyl-phenyl)-pyrazol werden in 
250 ml 50-prozentiger wassriger Schwefelsilure suspendiert und innerhalb von 2 Stunden auf 120° C erwSnnt; 
dabei werden die leichter fluchtigen Anteile Ober eine BrOcke abdestilliert Man halt weitere 3 Stunden auf 
115°C— 120°C; kOhlt ab, verdOnnt mit 400 mi Wasser, stellt mit verdOnnter wfissriger Natronlauge einen pH- 
Wert von 2 ein und saugt den entstandenen Niederschlag ab. Er wird mit Wasser neutral gewasdien und im 
Vakuum getrocknet Man erhalt 773 g (96% der Theorie) 5-Amino-l-(2A5,6-tetrafluor-4-^ifluormethyl-phe- 
nyl)-pyrazol vom Schmelzpunkt t03^C— 104*^0 

Beispiel 3: 



N NH— C — CHj 




(Verfahren d) 



In 60 g (0,20 Mol) 5*Amino-l-(2,3A6-tetrafluor-4-trifluormethyl-phenyl)-pyrazol in 170 ml gibt man 250 ml 
(0,26 Moi) Essigsaureanhydrid, w bei die Reaktionstemperatur von 20''C auf ca. 35^C ansteigt Man rOhrt 16 
Stunden bei Raumtemperatur und tr§gt danach auf 800 ml Wasser aus. Der ausg fallene kristalline Feststoff 
wird abgesaugt, mit Wasser und Essigsiure frei gewaschen und im Vakuum getrocknet Man erhfilt 59,8 g (87,7% 
der Theorie) 5-Acetamido-l-(23A6-tetraflu r-4-trifIuormethyl-phenyl)-pyrazol vom Schmelzpunkt 102'*C— 
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Beispiel 4: 



NO2 




N NH— C — CHj 




CF3 



(Verfahrene) 

Zu 34,1 g (0,10 Mol) 5-Acetaiddo-l-(23A6-tetrafluor-4-trifluomiethyl-phenyl)-^ in 85 ml Eisessig ^bt 
man bei ca. \5^C nacheinander 12J5 ml (0,13 Mol) Essigsaureanhydrid imd 4^ ml (0,105 Mol) 98;prozentige 
Salpetersfiure. Man laBt die Temperatur langsam auf 25*" C steigen und rUhrt 4 Stunden nach. AnschlieBend wird 
die Reaktionstesung auf 250 ml Wasser ausgetragen. Der Niederschlag wird abfiltriert. neutral gewaschen und 
im Vakuum getrodcnet Man erhalt 36^ g (94% der TTieorie) 5-Acetamido-4-nitro- 1 •(2A5.6-tetrafluor-4-tnfluor- 
raethyl-phenyl)-pyra2oI vom Schmelzpunkt 138**C— 140'*C 

Beispiel 5: 



NO2 




CF3 



(Verfahrenf) 

193 g (005 Mol) 5-Acetamido-4-nitro-l-(23^,6-tetranuor-4-triflu<OTnethyl-phenyI)-pyra werden in einer 
Mischimg aus 40 ml 37-prozentigcr Salzsaure und 70 ml Ethanol 7 Stunden unter Rflckflufl erhitzt Die Reak- 
tionsmischung wird im Vakuum vom Ethanol befreit Den RQckstand versetzt man mit 35 ml Wasser und 
neutraliaert mit verdOnnter Natronlauge. Der Niederschlag wird abgesaugt. mit Wasser gewaschen und mi 
Vakuum getrocknet Man erhalt 15,7 g (91,4% der Theorie) 5-Amino-4-nitro-l-(2A5^tetrafluor-4-trifluorme- 
thyl-phenyl)-pyrazoI vom Schmdzpunkt 123'C— 126°C 

Beispiel 6: 

N\ /\ II 

N NH— C — CHCI2 




CF3 



(Verfahrend) 

Zu einer UJsung von 6 g (0,02 Mol) 5-Amino.l-(23.5,6-tetrafluor-4-trifluonnethyl-phenyI)-pyrazol in 35 ml 
wasserfreiem Acetonitril gibt man nacheinander 13 ml (0.022 M 0 wasserfreies Pyridin und 2.1 ml (0.021 Mol) 
98-pro2entiges Dichloracetylchlorid, Die T mperatur steigt auf 35'C an. Man rflhrt vier Stunden nach und tragt 
danach auf 1501 Wasser aus. Der dlige Niederschlag wird in 50 ml Dichlormethan aufgenommen, von der 
wassrigen Phase abgetrennt und nadieinander mit verdunnter Salzsaure, gesattigter natriumhydrogencarbonat- 
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und gesattigter Natriumchlorid-Ldsung gewaschen, iiber Magnesiumsulfat getrocknet und im Vakuum vom 
LSsungsmittel befreit Man erhalt 7,0 g (85% der Theorie) 5*Dichloracetamido-l-(23i5,6-tetrafluor-4-trifluonn - 
thyI-phenyl)-pyrazol vom Schmelzpunkt 1 12*C— 1 14" C 

Beispiel7: 



CI 




NHCOCHClj 



CF3 



(Verfahren e) 



Zu einer Ldsung von 4,1 g (0,01 Mol) 5-Dichloracetamido-l-(23,5,6-teti^uor-4-tiifhK)rmeth^-pheny^^ 
azol in 20 ml Dichlormethan werden bd 0**C— S^'C 0,9 ml (0,011 Mol) Sulfuiylchlorid in 5 ml Dichlormethan 
zugetropft Man rfihrt 16 Stunden bei Raumtemperatur, verdflnnt mit 30 ml Dlchlonnethan, wSscfat die Ldsung 
nacheinander mit gesiittigter Natriumhydrogencarbonat- und Natriumchlorid-LOsung, trocknet Qber Magne- 
siumsulfat und entfernt das Losungsmittel im Vakuum. Man erhalt 33 g (87,2% der Hieorie) 4*Chlor-5-dichior- 
acetamido-l-(2,3,5,6-tetrafluor-4-trifluormethyl-phenyl)-pyrazol vom Sdimelzpunkt 1 15°C— 1 16°C 



Beispiel 8: 




NH— SO2CH3 

F 



(Verfahren g) 

Zu einer L6sung aus 6 g (0,02 Mol) 5-Amino-l-(23f5,6-tetrafluor-4-trifluormethyl-phen^)-pyrazol in 30 ml 
wasserfreiem Pyridin gibt man bei 0°C 3,2 ml (0,041 Mol) 99-prozentiges Methansulfonsdurechlorid. Es wird 16 
Stunden bei Raumtemperatur gerOhrt und danach auf ca. 400 ml Eiswasser ausgetragen. Man versetzt mit 200 mi 
Dichlormethan, trennt die organische Phase ab, wascht mit verdOnnter SaizsSure und entfernt das Ldsungsmittei 
im Vakuum. Der RQckstand wird in 75 ml Ethanol geldst, mit 15 ml konzentrierter Ammoniaklasung versetzt 
und 24 Stunden bei O'^C— S'^C gerfihrt Das Ethanol wird im Vakuum entfernt, der Rfickstand mit Dichlormethan 
extrahiert. die organische Phase nacheinander mit verdOnnter Salzs^ure, ges&ttigter Natriumhydrogencarbonat- 
und gesattigter Kochsalzldsung gewaschen. nach der Entfemung des Losungsmittels im Vakuum erhfilt man 
4,1 g (54,2% der Theorie) 5-Methansulfonamido-l-(23,5,6-tetrafluor-4-trifluormethyl-phenyi)-pyrazol als brau- 
nes OL 

iH-NMR(CDCl3) : 5 = 3.04 s (3H), 5 = 6,48 d (IH) und 5 « 7,82 d (IH). 

Beispiel 9: 

~ NO^ — ■ — 
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(Verf ahren e) 

Zu einer Ldsung von 3^ g (0^1 Mol) 5-Methansiilfonamido-l-(23A6-tetraflu r-4-triflu nnethyl-phenyl)-pyr- 
azol in 20 ml Eisessig ^bt man bei ca. 15*'C nacheinander 1,07 ml (0,01 1 Mol) Essigs&ureanhydrid und 0,45 ml 
(0,0106 Mol) 98-prozentige Salpetersaure^ Man rOhrt ca. 16 Stunden bei Raumtemperatur und trSgt die Reak- 
tionsldsung auf 100 ml Wasser aus. Der Niederschlag wtrd abgesaugt, neutral gewaschen und im Vakuum 
getrocknet Man erhait 3,4 g(« 80% der Theorie) 5-Methansulfonamido-4-mtt-o-l'(23A6-tetrafluor-4-trifIuor- 
meth^-phenyI)-pyrazQl vom Schmelzpunkt XSy'C— 168''C 

Beispiel 10: 

NO2 




N NH— CH(CH3)2 




(Verfahren i) 

Ein Gemisch aus 4,1 g (0,01 Mol) l-(2A5,6-tetrafluor-4-Uifluormethyl)-4-nitro-5-brom-pyrazol und 73 g 
(0,13 Mol) Isopropylamin in 100 ml Methylendilorid wird 50 Stunden bei Raumtemperatur gerOhrt Zur Aufar- 
beltung wird der Reaktionsansatz im Vakuum eingeengt* der Rflckstand in 40 ml Methylendilorid aufgenommen 
und mit 40 ml Wasser gewaschen. Die organische Phase wird Ober Natriumsulfat getrocknet und das Ldsungs- 
mittel im Vakuum abdestilliert Der RQckstand wird durch Anreiben mit Petrolether zur Kristallisation gebracht, 
abgesaugt und getrocknet 

Das l-(23A6-tetrafluor-4-trifluormethyI)-4-nitro-5-isopropylamin-pyra2ol (Sccmelzpunkt 98-100"C) wird 
durch preparative HPLC aus dem RohprcKiukt abgetrennt 

Hersteilung des Ausgangsprodqktes 

Beispiel VIIM: 



NO2 




CF3 



20,6 g {Ofl6 Mol) 5-Amino-4-nitro-H2,3^,6-tetraf!uor-4-trifluormethyl-phenyl>pyi^l in 100 ml (1,125 Mol) 
Bromoform werden tropfenweise unter RQhren innerhalb von 10 Minuten mit 21^ ml (0,18 Mol) t-Butyhiitril 
versetzt, wobei die Temperatur der Reaktionsmischung auf S&'C ansteigt Nach beendeter Zugabe rfihrt man 
weitere zwei Stunden bei RackfluBtemperatur, engt die Mischung im Vakuum eUi, nimmt den Rflckstand in 
Meth^enchlorid auf, wSsdit mehrmals mit geslttigter Natriumcarbonatldsung, 2n-SaJzs&ure und Wasser. trock- 
net uber Natriumsulfat und zieht das Ldsungsmittel im Vakuum ab. Man erhSlt 22 g (89,9% der Theorie) 
5-Brom-4-nitro-l-(23,5,^tetrafluor-4-trifluormethyl-phenyl)-pyrazol als braunes OL 

iH-NMR(CDa3) : 5-8,5 ppm) 

MS: M+ 407 und 409 
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Beispielll: 



NO2 




— SO2CH3 (CHjhCH— NH, 



(Verfahrenl) 



to 



In einer Losung von 5 g (0,012 Mol) 5-Methansulfonamido-4-nitro4-(2,3,5,6-tet]:^uor-4-trifluormethyl-ph 
nyl)-pyrazol in 60 ml absolutem Ethanol gibt man ml (0,0175 Mol) wasserfreiem Isopropylamia £s wM eine 
Stunde bei Raumtemperatur geruhrt, das Ldsungsmittel im Vakuum entfernt der glasige RQdcstahd in 50 ml 
Dichlormethan gel6st und die L5sung im Vakuum eingeengt Man erhSlt 5 g (89% der Theorie) des Isopropylam- 
moniumsalzes vom Schmelzpunkt60°C— 63*^C 

In entsprechender Weise und gemaO den allgemeinen Angaben zur Herstellung erhfilt man die folgenden 
5t Amino- l-pheny!-pyrazole der allgemeinen Formel (I): 




a) 



20 



i5 



40 



45 



10 



.13 



bO 



b3 
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Bclsp. Nr. 


R' 


R- 


R^ 
^R^ 


Schmelz- 
punki/^C 








n 




12 


H 


H 


II 

— NH — C — CjHj 


115-117 








0 

II 




13 


• * 
H 




1 1R— 1 1Q 


14 


H 


* * 
H 


vT u 

IN IT c 




15 


H 


IT 

H 


i> n v» w n V- 1 w A 1 J 


120-123 


16 


H 


u 

H 




56-59 


1 / 


H 


H 


— NHCOCjHii 


58-61 


xo 


H 


H 


— NHCOCH2— OCH3 


109-113 


19 


H 


NO2 


— NHCOCH2— OCH3 


70-73 


20 


H 


H 


— NHCO — CHF2 


158-160 


21 


H 


NO2 


— NHCOCF3 


112-114 


22 


H 


NO2 


— NHCOC3H7 


98-99 


23 


H 


NO2 


— NH — COCjHn 


93-95 


24 


H 


NO2 


— NH — COCHCICH3 


69-72 



NO: 



25 




— CO— CFi 



(CHjhCH — NH3 



123-128 



Anwendungsbeispiele: 

In den folgenden Anwendungsbeispieien wurde die nachstehend aufgeffihrte Verbindung als Vergleichsub- 
stanz eingesetzt: 



NO2 




— C2H5 



4-Nitro-5-propionamido-l-(23^,6-teti^uor-4-trmuormethyl-pheny^ 
(bekannt aus DE-OS 34 02 308) 
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Beispiel A 

Pre-emergence-Test 

Ldsungsmittel: 5 Gewichtsteile Aceton 

Emuigator: 1 Gewichtsteil Alkylarylpolyglykolether 

Zur Herstellung einer zweckmSBigen Wirkstoffzubereitung vermischt man 1 Gewichtsteil Wirkstoff mit der 

angegebenen Menge Ldsungsmittel, gibt die angegebene Menge Emuigator zu und verdflnnt das Konzentrat mit 
Wasser auf die gewQnschte Konzentration. 

Samen der Testpflanzen werden in normalen Boden ausges^t und nach 24 Stunden mit der Wirkstof^berei- 
tung begossea Dabei Mit man die Wassermenge pro Racheneinheit zwedcm^igerweise konstant Die Wirk- 
stof fkonzentration in der Zubereitung spielt keine Rolle, entscheidend ist nur die Aufwandmenge des Wirkstoffs 
pro Fiacheneinheit Nach drei Wochen wbd der SchSdigungsgrad der Pflanzen bonitiert in % Schadigung im 
Vergleich zur Entwicklungder unbehandelten KontroUe. Es bedeuten: 

0% » keine Wirkung(wieunbehandelteKontroile) 
100% =^ totaleVemichtung 

Eine deutiiche Oberlegenheit in der Wirksamkeit ebenso wie in der NutzpflanzenseiektivitSt gegenflber der 
Vergleichssubstanz (A) zeigen in diesem Test z. B. die Verbindungen gemslfi den HersteUungsbeispielen: 1, 3 und 
5. 

Beispiel B 

Post-emergence-Test 

Ldsungsmittel: 5 Gewichtsteile Aceton 

Emuigator: 1 Gewichtsteil Alkylarylpolyglykolether 

Zur Herstellung einer zweckm^Bigen Wirkstoffzubereitung vermischt man 1 Gewichtsteil Wirkstoff mit der 
angegebenen Menge Ldsungsmittel, gibt die angegebene Menge Emuigator zu und verdOnnt das Konzentrat mit 
Wasser auf die gewiinschte Konzentration. 

Mit der Wirkstoffzubereitung spritzt man Testpflanzen, welche eine Hdhe von 5— 15 cm haben so, daB die 
jeweils gewunschten Wirkstoffmengen pro Flacheneinheit ausgebracht werden. Die Konzentration der Spritz- 
brQhe wird so gew^t, daB in 2000 1 Wasser/ha die jeweils gewflnschten Wiiicstoffmengen ausgebracht werdea 
Nach drei Wochen wird der Sch&digungsgrad der Pflanzen bonitiert m % Schadigung un Vergleich zur Entwick- 
lung der unbehandelten KontroUe. 
Es bedeuten: 

0% » keine Wirkung (wie unbehandelte KontroUe) 
100% = totale Vemichtung 

Eine deutiiche Oberlegenheit in der Wirksamkeit sowie in der Nutzpfianzenselektivitdt gegenOber der Ver- 
gleichssubstanz (A) zeigen in diesem Test z. B. die Verbindungen gemtB den HersteUungsbeispielen: 1,3 und 5. 

Beispiel C 

Entlaubung und Austrocknung der Blatter bei BaumwoUe^ 

Ldsungsmittel: 30 Gewichtsteile Dimethylformamid 

Emuigator: 1 Gewichtsteil PolyoxyeUiylen-Sorbitan-Monolaurat 

Zur Herstellung einer zweckraSBigen Wirkstoffzubereitung vermischt man 1 Gewichtsteil Wirkstoff mit den 
angegebenen Mengen Ldsungsmittel und Emuigator und fdUt mit Wasser auf die gewUnschte Konzentration auf. 

Baumwollpflanzen werden im Gew^chshaus bis zur voUen Entfaltung des 5. Folgeblattes angezogea In 
diesem Stadium werden die Pflanzen tropfhaB mit den Wirkstoffzubereitungen besprOht Nach 1 Woche werden 
der BiattfaU und das Austrocknen der-Biatter-im Vergleich zu den KontroUpfl bonitiert Es bedeuten: 



0 kein Austrbcknen der Blatter, kein BiattfaU 

+ leichtes Austrocknen der Blatter, geringer BiattfaU 

+ + starkes Austrocknen der Blatter, starker BiattfaU 

+ + + sehr starkes Austrocknen der Blatter, sehr starker BiattfaU 

Eine deutiiche Wirksamkeit im Vergleich zur unbehandelten KontroUe zeigen in diesem Test beispielsweise 
die Verbindungen gemaB den HersteUungsbeispielen 2, 4 und 7. 
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